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RESUMO  
 
 
LEOBET, Elenir Lila. Influencia dos parâmetros de processo na formação do 
aroma e sabor indesejado de cereal em café aglomerado. 2013. 113 f. 
Dissertação (Mestrado Profissional em Tecnologia de Alimentos) - Universidade 
Tecnológica Federal do Paraná. Londrina, 2013.  
 
 
O café solúvel aglomerado é produto da aglomeração do café solúvel em pó. A sua 
produção envolve etapas de processo cujas variações térmicas modificam 
qualitativamente e quantitativamente a fração de compostos voláteis responsáveis 
pelo aroma e sabor do produto acabado. A indústria de bebidas de café considera o 
sabor e aroma de cereal como um defeito na produção de café solúvel aglomerado. 
Desta forma, este trabalho objetivou aplicar o planejamento experimental para 
avaliação dos parâmetros de processo da produção de café solúvel aglomerado em 
escala industrial. Os efeitos destes parâmetros nos componentes voláteis do café e 
na intensidade do gosto de cereal foram avaliados através do planejamento 
fracionário 24-1 com resolução IV. As variáveis independentes estudadas foram 
temperatura do queimador (TQ), fluxo de ar de processo (FA), temperatura da seção 
quente do leito (TL) e pressão de vapor (PV). Os resultados do planejamento 
experimental deram-se pela utilização de análise sensorial conduzida por equipe 
treinada para a detecção do aroma e sabor indesejado. Adicionalmente, os 
compostos voláteis foram extraídos pela técnica microextração em fase sólida com 
amostragem no headspace (HS-MFES), identificados e quantificados por 
cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massa (CG-EM). O efeito dos 
fatores estudados foi avaliado mediante análise de variância (ANOVA) com nível de 
significância de 90% e os resultados expressos por gráficos de pareto. A análise de 
componentes principais (ACP) foi realizada com o intuito de identificar dentre os 
compostos que podem conferir sabor e aroma de cereais aqueles tem a maior 
contribuição e quais as condições de processo ideias para evitar a formação do 
sabor e aroma de cereal. De acordo com ACP foi constatado que piridina, 2-metoxi-
4-vinilfenol, 2,3-dimetilpirazina, 2,5-dimetilpirazina, 2,6-dimetilpirazina, 4-metiltiazol, 
pirazina, 2-metoxifenol, 4,5-dimetiltiazol contribuem para formação do sabor e aroma 
de cereal. Também indicou que a aglomeração deve ocorrer conforme TQ=215ºC, 
FA=250rpm, TL=120ºC e PV=1,2 x100KPa. 
 
Palavras-chave: Café Solúvel. Planejamento fatorial.HS-MEFS. CG-ME. ACP. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
ABSTRACT 
 
 
LEOBET, Elenir Lila. Influence of the process parameters in the formation of 
unwanted flavor and aroma of cereal in agglomerated  coffee. 2013. 113 f. 
Dissertação (Mestrado Profissional em Tecnologia de Alimentos) - Federal 
Technology University - Paraná. Londrina, 2013.  
 
 
The agglomerated instant coffee is the product of the powder instant coffee 
agglomeration. Its production involves stages of processes whose thermal variations 
change qualitatively and quantitatively the volatile compounds fractions responsible 
for the aroma and flavor of the finished product. The coffee beverage industry 
considers the cereal like flavor and aroma as a fault in the production of the 
agglomerated instant coffee. In this way, this study had as the aim to apply 
experimental plan to evaluate the parameters of the processes of the agglomerated 
instant coffee production on an industrial scale. The effects of those parameters in 
the coffee volatile components and in the intensity of the cereal taste were evaluated 
through the fractional 24-1 with resolution IV. The independent variables studied were 
the burner temperature (BT), the process air flow (AF), the temperature of the 
fluidized bed hot section (LT) and the steam pressure (SP). The results of the 
experimental plan were made by the use of sensory analysis performed by a trained 
team for the detection of the undesired aroma and flavor. Additionally, the volatile 
compounds were extracted by solid-phase microextractiontechniquewithsampling in 
theheadspace (HS-SPME), identified and quantified by gas chromatography coupled 
to mass spectrometry (GC-MS). The effect of the factors studied was evaluated by 
variance analysis (ANOVA) with significance level of 90% and the results showed by 
Pareto charts. The principal components analysis (PCA) was made with the aim to 
identify, among several compounds, those that implies on more cereal flavor and 
aroma, those which major contribution and which ideal process conditions could be 
used to reduce the cereal flavor and aroma development. According to PCA, it was 
found that pyridine, 2-metoxi-4-vinylphenol, 2,3-dimethylpyrazine, 2,5-
dimetylpyrazine, 2,6-dimethylpyrazine, 4-methyltiazol, pyrazine, 2-methoxyphenol, 
4,5-dimethylthiazol contribute to the development of the cereal flavor and aroma. It 
was also found that the agglomeration must be according to TQ = 215°C, AF=250 
rpm, LT=120°C and  EPV = 1,2 x 100 KPa. 
 
Keywords: Instant Coffee. Factorial Design. GC-MS. HS-SPME. PCA. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
LISTA DE ILUSTRAÇÕES 
 
Figura 1 -  Fluxograma simplificado da produção do café solúvel em pó ............ 23 
Figura 2 -  Esquema piloto de um aglomerador com jato de vapor ..................... 26 
Figura 3 -  Fluxograma simplificado do processo de aglomeração de café  
 solúvel ................................................................................................ 28 
Figura 4 -  Estrutura química de alguns compostos encontrados no café  
 torrado ................................................................................................ 31 
Figura 5 -  Desenho esquemático do aglomerador industrial para o qual: (1) 
moegas, (2) silo de alimentação, (3) moinho de pinos, (4) calha 
vibratória, (5) bicos do aglomerador, (6) câmara de secagem, (7) leito 
fluidizado, (8) peneira vibratória ......................................................... 43 
Figura 6  -  Distribuição não normal das respostas originais da avaliação  
 Sensorial ............................................................................................ 56 
Figura 7 -  Distribuição normal transformados em logaritmo neperiano (ln)  
 da avaliação sensorial ........................................................................ 57 
Figura 8 -  Efeitos padronizados da avaliação sensorial ..................................... 59 
Figura 9 -  Cromatograma dos compostos voláteis no café solúvel  
 aglomerado ........................................................................................ 60 
Figura 10A -  Gráfico de Pareto dos compostos voláteis onde as condições 
processo e as interações não foram significativos (p≤0,10) ............... 67 
Figura 10B -  Gráfico de Pareto dos compostos voláteis onde as condições 
processo e as interações não foram significativos (p≤0,10) ............... 68 
Figura 10C - Gráfico de Pareto dos compostos voláteis onde as condições 
processo e as interações não foram significativos (p≤0,10) ............... 69 
Figura 11A -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da 
seção quente do leito foi significativo (p≤0,10) ................................... 71 
Figura 11B -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde as interações 
(temperatura do queimador por temperatura da seção do leito  
 e por pressão de vapor) são significativos (p≤0,10) ........................... 71 
Figura 11C -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a interação 
(temperatura do queimador por temperatura da seção do leito)  
 é significativo (p≤0,10) ....................................................................... 71 
Figura 11D -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura  
  
 da seção do leito é significativo (p≤0,10) ........................................... 72 
Figura 11E -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a pressão de  
 vapor, temperatura do queimador e a interação (temperatura do 
queimador por pressão de vapor) são significativos (p≤0,10) ............ 72 
Figura 11F - Gráfico de Pareto para o composto volátil onde o fluxo de ar de 
processo é significativo (p≤0,10) ........................................................ 72 
Figura 11G - Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da  
 seção do leito, o fluxo de ar de processo, a interação (temperatura  
 do queimador por fluxo de ar de processo) e pressão de vapor  
 são significativos (p≤0,10) .................................................................. 73 
Figura 11H -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a interação 
(temperatura do queimador por fluxo de ar de processo) e fluxo  
 de ar de processo são significativos (p≤0,10) .................................... 73 
Figura 12A -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura do 
queimador e fluxo de ar de processo são significativos (p≤0,10) ....... 73 
Figura 12B -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a pressão de  
 vapor, fluxo de ar de processo e as interações entre temperatura  
 do queimador por pressão de vapor e por fluxo de ar de processo  
 são significativos (p≤0,10) .................................................................. 77 
Figura 12C -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde o fluxo de ar de 
processo e pressão de vapor são significativos (p≤0,10) ................... 77 
Figura 12D -  Gráfico de Pareto para os compostos solúveis onde todas as  
 variáveis e interações do processo de aglomeração foram 
significativos (p≤0,10) ........................................................................ 77 
Figura 12E -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde todas as variáveis  
 e interações do processo de aglomeração foram significativos 
(p≤0,10) .............................................................................................. 78 
Figura 12F -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de 
processo, temperatura do queimador, pressão de vapor,  
 temperatura da seção do leito e as interações entre temperatura  
 do queimador por pressão de vapor são significativos (p≤0,10) ........ 78 
Figura 12G –  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de 
processo, temperatura da seção do leito, pressão de vapor, 
temperatura do queimador e as interações entre temperatura  
  
 do queimador por temperatura da seção do leito são  
 significativos (p≤0,10) ........................................................................ 78 
Figura 12H – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de 
processo, temperatura da seção do leito, pressão de vapor e as 
interações entre temperatura do queimador por pressão de vapor,  
 por temperatura da seção do leito e por fluxo de ar de processo  
 são significativos (p≤0,10) .................................................................. 79 
Figura 12I -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da  
 seção do leito foi significativo (p≤0,10) .............................................. 79 
Figura 12J –  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de  
 processo foi significativo (p≤0,10) ...................................................... 79 
Figura 12K –  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde o fluxo de ar de 
processo foi significativo (p≤0,10) ...................................................... 80 
Figura 12L –  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de  
 processo, temperatura da seção do leito, pressão de vapor e as 
interações entre temperatura do queimador por pressão de vapor  
 são significativos (p≤0,10) .................................................................. 80 
Figura 12M –  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da 
seção do leito, pressão de vapor, temperatura do queimador e as 
interações temperatura do queimador por temperatura da seção  
 do leito, por fluxo de ar de processo e por pressão de vapor são 
significativos (p≤0,10) ........................................................................ 80 
Figura 12N – Gráfico de Pareto para os compostos solúveis onde todas as  
 variáveis e interações do processo de aglomeração foram 
significativos (p≤0,10)  ....................................................................... 81 
Figura 12O - Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a interação da 
temperatura do queimador por fluxo de ar de processo foi  
 significativo (p≤0,10) .......................................................................... 81 
Figura 12P – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a pressão de vapor, 
fluxo de ar de processo, temperatura do queimador e as interações 
entre temperatura do queimador por temperatura da seção do leito, 
por fluxo de ar de processo e por pressão de vapor são significativos 
(p≤0,10) .............................................................................................. 81 
  
Figura 12Q -  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a interação da 
temperatura do queimador por fluxo de ar de processo foi  
 significativo (p≤0,10) .......................................................................... 82 
Figura 12R –  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da 
seção do leito, pressão de vapor as interações entre temperatura  
 do queimador por pressão de vapor e por fluxo de ar de processo  
 são significativos (p≤0,10) .................................................................. 82 
Figura 12S –  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da  
 seção do leito, pressão de vapor, fluxo de ar de processo, 
temperatura do queimador e as interações entre temperatura do 
queimador por pressão de vapor e por temperatura da seção do  
 leito são significativos (p≤0,10) .......................................................... 82 
Figura 12T –  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de  
 processo foi significativo (p≤0,10) ...................................................... 83 
Figura 12U –  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de  
 processo e as interações entre temperatura do queimador por  
 fluxo de ar de processo e por pressão de vapor são significativos 
(p≤0,10) .............................................................................................. 83 
Figura 12V –  Gráfico de Pareto para o composto volátil onde o fluxo de ar de 
processo é significativo (p≤0,10) ........................................................ 83 
Figura 13 –  Gráfico da ACP para influência das condições de processo sobre o 
teor de piridina (8), pirazina (9), 4-metiltiazol (10), 2,5-dimetilpirazina 
(12), 2,6-dimetilpirazina (13), 2,3-dimetilpirazina (14), 4,5-dimetiltiazol 
(15), 2-etil-3-metilpirazina (16), 2-furfurilthiol (23), 2-metoxifenol (35), 
2-feniletanol (37), 4-etil-2-etoxifenol (39), 2-metoxi-4-vinilfenol (41) e 
AS (avaliação sensorial) .................................................................... 86 
Figura 14 –  Gráfico de ACP para influência das condições processo sobre os 
ensaios ............................................................................................... 88 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
LISTA DE TABELAS 
 
 
Tabela 1 -   Café verde beneficiado da safra 2010/2011 ......................................... 18 
Tabela 2 -  Composição química aproximada do café solúvel ............................... 22 
Tabela 3 -  Classes químicas de compostos voláteis encontradas no café  
 torrado .................................................................................................. 29 
Tabela 4 -  Grupos olfatométricos propostos por Bassoli (2006) ........................... 33 
Tabela 5 -  Questões fundamentais para a escolha da metodologia sensorial ...... 39 
Tabela 6 -  Tabela de quantidade de amostra e água quente (70ºC) por xícara 
utilizada na primeira etapa de treinamento .......................................... 45 
Tabela 7 -  Tabela de quantidade de amostra e água no inicio de fervura (70ºC)  
  por xícara utilizada na segunda etapa de treinamento ......................... 47 
Tabela 8 -  Valores e níveis aplicados no planejamento experimental ................... 50 
Tabela 9 -  Níveis reais e codificados referentes planejamento experimental   
fracionado de Resolução IV ................................................................. 50 
Tabela 10 -  Nível de significância para os provadores em função a discriminação  
 das amostras (pamostras) (p do teste F para amostras) e em função da  
 repetibilidade (prepetição) (p do teste F para repetição) ........................... 53 
Tabela 11 -  Média de cada provador e da equipe ................................................... 53 
Tabela 12 -  Resultado e média da intensidade do atributo por provador e para  
 cada ensaio .......................................................................................... 55 
Tabela 13 -  ANOVA para dados transformados da avaliação sensorial .................. 57 
Tabela 14 -  Estimativa dos efeitos e coeficientes dos dados transformados da                   
Avalição Sensorial ................................................................................ 58 
Tabela 15 -  Compostos voláteis avaliados no café solúvel aglomerado ................. 61 
Tabela 16 -  Resultado da quantificação dos compostos voláteis ............................ 63 
Tabela 17 -  Descrição dos efeitos principais e interações dos efeitos aplicados  
 nos Gráficos de Pareto ......................................................................... 66 
Tabela 18 -  Compostos voláteis relacionados com sabor e aroma de cereal ......... 75 
Tabela 19 -  Extração dos componentes principais por ACP para o  
 comportamento dos compostos com aroma e sabor de cereal no  
 café solúvel aglomerado em função das variações da temperatura  
 do queimador, pressão de vapor, fluxo de ar de processo e  
 temperatura da seção do leito .............................................................. 84 
  
LISTA DE SIGLAS E ABREVIATURAS E NOTAÇÕES 
 
ABIC Associação Brasileira das Indústrias de Café 
A, B e C  Código Para as Amostras na Avalição Sensorial 
ABICS  Associação Brasileira das Indústrias de Café Solúvel 
ABNT  Associação Brasileira de Normas Técnicas 
ACP  Análise de Componente Principais 
ÁCER   Tipo de Arvore Onde é Extraída a Seiva Bruta Para Produção do 
Xarope de Ácer 
CG  Cromatografia Gasosa 
CG-EM  Cromatografia Gasosa Acoplada a Espectometria de Massa 
CG-FID/O   Cromatografia Gasosa Acoplada a Detector de Ionização de  
  Chama e Olfatometria 
CWX  Carbowax Polímeros de Recobrimento de Fibras em Análise de  
 MEFS 
DVD/CAR/PDMS  Divinylbenzene /Carboxen/ Polydimethy lsiloxane Polímeros  
 de Recobrimento de Fibras em Análise de MEFS 
DOE   Experimental Design 
EMBRAPA  Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuária 
HEADSPACE  Espaço livre de um excipiente, na parte superior de uma amostra 
HS  Headspace 
HS-MEFS  Micro Extração em Fase Sólida com Amostragem no Hedspace 
KS  Teste de Kolmogorov Smirnov 
LN Logaritmo Nepriano 
MAPA  Mistério da Agricultura 
MEFS  Micro Extração em Fase Sólida 
PA  Poliacrilato Polímeros de Recobrimento de Fibras em Análise de  
 MEFS 
Perfil Livre  Técnica Sensorial Descritiva 
PDMS  Polydimethy lsiloxane Polímeros de Recobrimento de Fibras em  
 Análise de MEFS  
PDMS/ CAR  Polydimethy lsiloxane/Carboxen Polímeros de Recobrimento de  
 Fibras em Análise de MEFS  
SPME  Solid Phase Micro-Extraction 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
SUMÁRIO 
 
 
1  INTRODUÇÃO ...................................................................................................... 15 
2  OBJETIVOS .......................................................................................................... 17 
2.1 OBJETIVO GERAL ............................................................................................. 17 
2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS ............................................................................... 17 
3  REFERENCIAL TEÓRICO .................................................................................... 18 
3.1 PRODUÇÃO E CONSUMO DE CAFÉ ................................................................ 18 
3.2 ASPECTOS GERAIS DA BOTÂNICA E VARIEDADES DO CAFÉ ..................... 20 
3.3 COMPOSIÇÃO QUÍMICA DO CAFÉ................................................................... 21 
3.4 PRODUÇÃO DE CAFÉ SOLÚVEL EM PÓ ......................................................... 22 
3.5 PROCESSO E PRODUTOS AGLOMERADOS DA INDÚSTRIA  
ALIMENTÍCIA ............................................................................................................ 24 
3.6 PROCESSO DE AGLOMERAÇÃO DE CAFÉ SOLÚVEL ................................... 27 
3.7 COMPOSTOS VOLÁTEIS PRESENTES NO CAFÉ ........................................... 28 
3.7.1 Café Torrado e Moído ...................................................................................... 28 
3.7.2 Café Solúvel em Pó .......................................................................................... 33 
3.7.3 Extração e Isolamento dos Compostos Voláteis do Café. ................................ 35 
3.7.4 Análise e Identificação dos Compostos Voláteis do Café................................. 37 
3.8 ANÁLISE SENSORIAL ........................................................................................ 38 
3.9 ANÁLISE MULTIVARIADA .................................................................................. 40 
4  MATERIAIS E MÉTODOS .................................................................................... 42 
4.1 MATERIAL DE ESTUDO ..................................................................................... 42 
4.1.1 Processo de Produção das Amostras .............................................................. 42 
4.2 MÉTODOS .......................................................................................................... 44 
4.2.1 Avaliação Sensorial .......................................................................................... 44 
4.2.1.1 Convite aos Provadores ................................................................................ 44 
4.2.1.2 Treinamento e Seleção dos Provadores ....................................................... 45 
4.2.2 Avaliação Sensorial das Amostras ................................................................... 47 
4.2.3 Micro Extração em Fase Sólida com Amostragem no Headspacepara  
Análise por Cromatografia Gasosa Acoplada a Espectrômetro de Massa ................ 48 
4.2.3.1 Identificação dos Compostos Voláteis ........................................................... 48 
4.2.3.2 Quantificação dos Compostos Voláteis ......................................................... 49 
4.3 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL ................................................................... 49 
4.4 TRATAMENTO DOS DADOS ............................................................................. 51 
5 RESULTADOS E DISCUSSÃO ............................................................................. 52 
5.1 AVALIAÇÃO SENSORIAL ................................................................................... 52 
5.1.1 Seleção dos Provadores .................................................................................. 52 
5.1.2 Avaliação Sensorial das Amostras ................................................................... 55 
5.2 QUANTIFICAÇÃO DOS COMPOSTOS VOLÁTEIS DO CAFÉ SOLÚVEL 
AGLOMERADO ......................................................................................................... 59 
5.3 INFLUÊNCIA DAS CONDIÇÕES DE PROCESSO NOS COMPOSTOS 
VOLÁTEIS ................................................................................................................. 65 
5.3.1 Compostos Voláteis não Influenciados pelas Condições de Processo ............ 66 
5.3.2 Compostos Voláteis Influenciados pelas Condições de Processo ................... 70 
5.3.2.1 Compostos Voláteis que Conferem Qualidade Sensorial Positiva ................ 70 
5.3.2.2 Compostos Voláteis que Conferem Qualidade Sensorial Negativa ............... 73 
5.4 ANÁLISE DE COMPONENTES PRINCIPAIS ..................................................... 84 
 
  
6 CONCLUSÃO ......................................................................................................89 
REFERÊNCIAS .......................................................................................................90 
ANEXOS .................................................................................................................104 
ANEXO 1 .................................................................................................................105 
ANEXO 2 .................................................................................................................108 
ANEXO 3 .................................................................................................................109
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
15 
 
1 INTRODUÇÃO 
 
 
A qualidade higiênico-sanitária, físico-química e sensorial, dentre outras 
características dos produtos alimentícios que são consumidos diariamente pela 
população, são considerados itens de importância indiscutível. No momento da 
aquisição destes produtos normalmente o consumidor realiza uma avaliação visual. 
Portanto, após o consumo podem ser percebidos problemas na qualidade 
relacionados ao sabor ou aroma, e estes serem considerados desagradáveis 
(ANVISA, 2013; MAPA, 2013). 
O grande desafio das indústrias de alimentos, e especificamente na de 
bebidas, é disponibilizar produtos que tenham o mínimo de alteração no sabor e 
aroma em função do processamento. Um bom exemplo são os esforços 
dispensados pela indústria de café solúvel em manter as características originais da 
bebida do café solúvel próximo ao da bebida produzida, de forma domiciliar, como o 
café torrado e moído (FENNEMA; DAMODARAN; PARKIN, 2010; OLIVEIRA et al, 
2011). 
O processo de produção de café solúvel é dividido em várias etapas, tais 
como torrefação dos grãos verdes de café, extração dos sólidos solúveis a partir do 
café torrado, concentração e secagem do extrato de café por aspersão (spray dried) 
ou liofilização. A cada etapa ocorrem variações das condições de processo 
provocando alterações na temperatura, a qual, é conhecida por contribuir com as 
perdas ou modificações estruturais dos compostos voláteis responsáveis pelo aroma 
e sabor característico da bebida de café (BASSOLI, 2006). 
Para produzir o café solúvel aglomerado (granulado) é necessário adicionar 
mais uma etapa de processamento ao café solúvel produzido por aspersão, 
conhecido comercialmente como café solúvel em pó. O processo mais utilizado para 
café solúvel é a aglomeração com vapor em cujas etapas de processo (aspersão e 
umidificação do pó, secagem, leito fluidizado, peneiração e envase) submetem o 
café solúvel é novamente a variações térmicas que modificam qualitativamente e 
quantitativamente a fração de compostos voláteis do produto acabado (COUTO; 
GONZALEZ ORTEGA; PETROVICK, 2000). 
Dentro do contexto de produção de café solúvel aglomerado, constatou-se 
que a bebida proveniente desse produto apresentava sabor semelhante ao de 
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cereal. Este acontecimento, no geral, estava associado quando o produto era obtido 
partindo-se de café solúvel em pó proveniente da extração de café verde 100% 
robusta e cor de torra escura, ou seja, ricos em constituintes químicos promotores de 
aroma e sabor que lembram, por exemplo, café velho, mofo e alimentos cozidos, 
sendo que tais sabores e aromas não são apreciados pelos consumidores (DE 
MARIA; MOREIRA; TRUGO, 1999; NASCIMENTO; MORAIS; ROCHA, 2003). 
Frente a crescente exigência do consumidor por bebidas de café com melhor 
qualidade sensorial, este estudo tem como objetivo identificar como as condições do 
processo de aglomeração do café solúvel em pó influenciam na formação do aroma 
e sabor indesejado de cereal no café solúvel aglomerado.  Para isto avaliou-se a 
influência da temperatura do queimador, pressão de vapor, temperatura da seção do 
leito, fluxo de ar de processo na composição dos constituintes voláteis e resposta 
sensorial da bebida. 
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2 OBJETIVOS 
 
 
2.1 OBJETIVO GERAL 
 
 
Definir como as condições do processo de aglomeração influenciam na 
formação do aroma e sabor indesejado de cereal no café solúvel aglomerado. 
 
 
2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 
 
1. Produzir amostra de café solúvel aglomerado com aroma e sabor de 
cereal com vistas a selecionar e treinar equipe de julgadores para 
avaliação deste atributo; 
2. Utilizar o planejamento experimental fatorial fracionado para avaliar os 
parâmetros que afetam a formação do aroma e sabor de cereal; 
3. Identificar e quantificar os compostos voláteis do café aglomerado 
utilizando à cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas; 
4. Utilizando a análise de componentes principais para determinar os 
compostos voláteis de importância odorífera para a formação do aroma e 
sabor de cereal; 
5. Propor as condições de processo adequadas para minimizar o 
aparecimento de aroma e sabor de cereal. 
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3 REFERENCIAL TEÓRICO 
 
 
3.1 PRODUÇÃO E CONSUMO DE CAFÉ 
 
 
 O Brasil continua sendo o maior produtor de café mundial, sendo possível 
produzir de 30 a 35 milhões de sacas por ano. O estado de Minas Gerais é o líder 
com 55,5% da produção total de café cru, depois o estado do Espírito Santo com 
15,2%, São Paulo com 13%, Paraná com 5,5%, Bahia com 4,8% e Rondônia com 
4,2%. Os demais estados juntos produzem 1,8% (ABIC, 2012). A produção final da 
safra de 2010/2011 mostrou que o estado de Minas Gerais é responsável por 21.882 
milhões de sacas beneficiadas, do total nacional de 32.188 milhões de sacas 
(AREDES; PEREIRA, 2008; MAPA, 2012). A Tabela 1 apresenta os resultados da 
safra 2010/2011 de café cru (café verde) no Brasil. 
 
 
Tabela 1 - Café verde beneficiado da safra 2010/2011. 
 
(continua) 
U.F/Região 
Produção (mil sacas de 60Kg 
beneficiadas) 
    
Produtividade 
(sacas/ha) Arábica Robusta Total 
Minas Gerais 
 
21882 299 22181 22,16 
Sul/Centro-Oeste 
 
10442 _ 10442 20,67 
Cerrado 
  
4001 _ 4001 24,83 
Zona da Mata 
 
7439 _ 299 23,13 
Espirito Santo 
 
3079 _ 8494 25,57 
São Paulo 
 
3111 _ 3111 18,35 
Paraná 
  
1842 _ 1842 24,64 
Bahia 
  
1549 741 2290 16,49 
Rondonia 
  
_ 1428 1428 9,31 
Mato Grosso 
 
11 127 138 6,94 
Pará 
  
_ 184 184 17,61 
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Tabela 1 - Café verde beneficiado da safra 2010/2011. 
(conclusão) 
U.F/Região 
Produção (mil sacas de 60Kg 
beneficiadas) 
    
Produtividade 
(sacas/ha) Arábica Robusta Total 
Rio de Janeiro 
 
247 13 260 20,21 
Outros 
  
467 10 477 20,47 
Brasil     32188 11296 43484 21,15 
Fonte: MAPA, 2012. 
 
Além de produtor de café, o Brasil está entre os maiores consumidores de 
café do mundo. No período de maio/2011 a abril/2012 foi registrado um aumento de 
3,05% no consumo de café no Brasil, comparado com o mesmo período no ano 
anterior. Contribuíram para este aumento: o crescimento do consumo doméstico, 
desenvolvimento de novos produtos e melhora da qualidade do café (XLVI 
CONGRESSO DA SOCIEDADE BRASILEIRA DE ECONOMIA, ADMISTIRAÇÃO E 
SOCIOLOGIA RURAL, 2008; ABIC, 2012).  As exportações brasileiras trilharam o 
mesmo caminho e foram superiores em quase todos os meses de 2011 quando 
comparadas ao ano de 2010 (Gráfico 1). A China, por exemplo, contribui com estes 
dados devido à boa aceitação do café solúvel brasileiro, pois o seu preparo é muito 
parecido com a bebida mais consumida pelos chineses, o chá (ABIC, 2012). 
 
 
Gráfico 1 - Performance de exportação de café solúvel no Brasil em milhões de sacas 
de 60Kg de café cru. 
Fonte: MAPA, 2012. 
20 
 
No mercado internacional o consumo de café solúvel apresentou um 
aumento expressivo de 1994 a 2004 atribuído ao aumento do consumo residencial 
de 26% e em bares e cafés de 51%. Até 2015, estima-se que aproximadamente 
52% do consumo mundial de café ocorram na forma de café solúvel (ABICS, 2012).  
Os tipos de café mais conhecidos são o arábica e o robusta e a distinção 
entre eles dá-se por suas características de pureza, sabor e corpo da bebida. O café 
arábica é um café mais fino, originando uma bebida de qualidade superior, com 
melhor aroma, sabor e características ácidas. O café robusta é muito utilizado nos 
blends com o arábica, conferindo mais corpo a bebida e diminuindo a acidez do café 
arábica (SMITH, 1985; SCHOLS et al, 2000; SOARES, et al. 2010; ABIC, 2012).  
O café robusta, apesar de menos valorizado economicamente do que o 
arábica, em função do seu aroma e sabor inferiores, tem grande aceitação no 
mercado norte-americano e europeu. Isto acontece devido a sua utilização na 
fabricação de café solúvel, promovendo melhor rendimento por possuir mais 
substâncias solúveis, açúcares e cafeína quando comparado ao café arábica 
(COOXUPE, 2012; OLIVEIRA et al., 2012).  
 
 
3.2 ASPECTOS GERAIS DA BOTÂNICA E VARIEDADES DO CAFÉ 
 
 
O café deve a sua herança biológica ao gênero Coffeae a família das 
Rubiacea, descritas pela primeira vez no século 18. Dentro deste gênero há mais de 
6.000 espécies, pertencentes a árvores e arbustos tropicais. As plantas do café 
podem variar de pequenos arbustos a árvores altas, com folhas de 1 a 40 
centímetros de comprimento e cor variando de roxo ou amarelo a verde escuro. 
Dentro do gênero Coffea as espécies mais difundidas são Coffea arábica (café 
arábica) e Coffea canéfora (café robusta ou conilon) (EMBRAPA, 2013; 
CAFEICULTURA, 2013). 
 Segundo a Resolução 12 de 1978 (ANVISA, 2012) a definição de café cru, 
ou café em grão, é a semente beneficiada do fruto maduro de diversas espécies do 
gênero Coffea. Além disso, a literatura mostra algumas diferenças entre o café 
arábica e o robusta, que vão desde o número de cromossomos (44 e 22, 
respectivamente), do tempo de floração e formação do fruto (7-9 a 10-11 meses), 
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distinções no preço, aceitabilidade e qualidade (MATIELO, 1991; CARVALHO et al., 
2001).  
 Os grãos crus das espécies também podem ser distinguidos facilmente: o 
arábico é verde claro e de forma ovalar, levemente azedos e superfície lisa, 
enquanto o robustaten de ser mais arredondado e castanho (MATOS et al., 2006). A 
espécie também influencia na classificação sensorial da qualidade da bebida, como 
por exemplo, o café arábica proporciona bebida de melhor qualidade, mais finas e 
requintadas, de sabores diferenciados com inúmeras variações de corpo e acidez e 
com aroma intenso (MENDES, 1999; II SIMPÓSIO DOS CAFÉS DO BRASIL, 2001). 
O café robusto possui características sensoriais de acidez baixa e podem apresentar 
característica não desejáveis segundo provadores treinados (SOUZA et al., 2004; 
CAMPANHA; DIAS; BENASSI, 2006).  
 
 
3.3 COMPOSIÇÃO QUÍMICA DO CAFÉ 
 
 
A composição química do café verde tem relação com vários atributos que, 
juntos, conferem ao café sabor e aromas característicos. Entre eles, podem-se 
destacar fatores genéticos, ambientais, as condições de manejo na produção e 
processamento pós-colheita (MALTA; NOGUEIRA; GUIMARÃES, 2003). 
Dentre os compostos que constituem o café verde podemos citar os lipídeos, 
com 11,4% no café arábica e 6,1% no café robusta. As proteínas também podem ser 
encontradas na proporção de 11 a 13% no café verde. Além das proteínas, existem 
outros compostos nitrogenados como a trigonelina e a cafeína, essa última 
encontrada na proporção de 2,2% de matéria seca no café robusta e 1,3% no café 
arábica (LAGO, 2001; FRANCA, et al., 2005; NOBRES, 2011; ABIC, 2013). 
Os carboidratos são os principais constituintes do grão de café e possuem 
várias funções na formação de aromas, estabilização de espumas, formação de 
sedimentos e aumento da viscosidade do extrato de café. São representados pelos 
polissacarídeos arabinogalactanas, galactomananas e celulose e pelo principal 
carboidrato de baixa massa molar, a sacarose. A hidrólise destes polissacarídeos 
gera alguns dos monossacarídeos presentes no grão: a manose, representando 
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44%, galactose (23%), arabinose (12%), glicose (15%), ramnose (1%) e xilose (2%) 
(CLIFORD, 1985; REDGWELL; FISCHER, 2006). 
 Quando se trata de café solúvel os principais polissacarídeos presentes no 
extrato de café estão descritos na Tabela 2. Eles são importantes na retenção de 
compostos voláteis e contribuem para a viscosidade e a característica sensorial 
conhecida como “corpo” da bebida (DIAZ-RUBIO; SAURA-CALIXTO, 2007). 
 
 
Tabela 2 – Composição química aproximada do café solúvel 
Componentes Intervalo de variação (%) 
Polissacarídeos  50,0 a 65,0 
Oligossacarídeos 0,7 a 5,2 
Lipídeos 1.     0,2 a 1,6 
Proteínas 12,6 a 21 
Aminoácidos 0,0 a 6,0 
Ácidos Clorogênicos 5,2 a 7,4 
Cafeína 2,8 a 5,1 
Minerais 8,8 a 10 
Ácidos Húmicos 15 
Fonte: Clarke; Macrae (1985b). 
 
 
3.4 PRODUÇÃO DE CAFÉ SOLÚVEL EM PÓ 
 
 
 A produção de café solúvel em pó (Figura 1) começa após a seleção da 
matéria-prima na etapa inicial de torra, onde ocorrem reações complexas com 
mecanismos ainda relativamente pouco definidos, entre as quais estão às reações 
pirolíticas, Maillard e degradação de Strecker. Estas reações são importantes fatores 
de formação do sabor e aroma característico do café torrado (HWANG; HARTMAN; 
HO, 1995; OOSTERVELD; VORAGEN; SCHOLS, 2003; SIMÕES, et al., 2013). A 
quantidade e a composição dos precursores de sabor e aroma estão diretamente 
relacionados à intensidade de torra aplicada aos grãos de café verde, com isso 
causando um efeito significativo na qualidade final do café torrado, e 
consequentemente no café solúvel (DE MARIA et al., 1999). 
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 No geral, após o processo de torra do café, são utilizadas colunas 
extratoras, podendo o processo acontecer batelada ou semicontínuo. Em seguida, o 
extrato hidrossolúvel pode passar pelo processo de recuperação de compostos 
voláteis, os quais são reintroduzidos ao extrato concentrado, ou o extrato, após a 
extração segue direto para concentração. O processo de secagem do extrato de 
café pode ser realizado por aspersão (spray dried) ou por liofilização (freezedrying). 
Além do produto desejado, a indústria produz resíduos conhecidos como borra de 
café gerado no processo de extração. A borra pode ser prensada, depois passar por 
um processo de secagem e ser queimada em caldeiras de biomassa para geração 
de energia (vapor) (ALVES; BORDIN, 1998). 
 Para uma melhorar visualização e entendimento do processo de produção 
de café solúvel sugere-se acessar o site ou página da Café Iguaçu (IGUAÇU, 2013). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
   Figura 1 - Fluxograma simplificado da produção do café solúvel. 
 
 
Matéria-prima 
Seleção e liga de cafés 
Torração 
Liga de cafés torrados 
Granulação 
Extração 
Extrato 
Concentração 
Aspersão Liofilização 
Embalagem  
Resíduo (borra de 
café) 
Recuperação de 
aroma 
Adição de aroma 
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3.5 PROCESSO E PRODUTOS AGLOMERADOS DA INDÚSTRIA ALIMENTÍCIA 
 
 
O termo “instantâneo” tem sido empregado para descrever os alimentos em 
pó que são facilmente miscíveis em água fria. Alguns exemplos dessa classe de 
produtos são: leite, café solúvel, sopas desidratadas, malte, enzimas, leveduras, 
entre outros (IVESON, et al., 2001; VISSOTO, 2006). A simples mistura dos 
produtos alimentícios em pó, não é garantia de que apresentará uma qualidade final 
desejável. Portanto, vem sendo utilizado o processo de aglomeração o qual promove 
mudanças nas propriedades físicas, como por exemplo, formação de caminhos 
internos nos grânulo, que contribuem no aumenta da porosidade e para a 
reconstituição dos pós em meio liquido (PEÑA, 2003). 
A aglomeração (granulação) é uma técnica utilizada para atender alguns 
requisitos de clientes, como por exemplo, diminuir a quebra do pó durante o 
manuseio, melhorar a aparência e características sensoriais do produto, melhorar a 
dispersão e as características de dissolução e a diminuir a formação de blocos 
compactados durante o armazenamento. As técnicas de aglomeração podem ser via 
úmida utilizando força mecânica, leito fluidizado, por jato de vapor, por extrusão e 
compactação de matérias secas (KNIGHT, 2001). 
A aglomeração de maior interesse para indústria de alimentos é aquela que 
forma agregados (aglomerados) muito porosos e de rigidez apenas o suficiente para 
resistir a fricção e impactos mecânicos durante o manuseio (SCHUBERT, 1993; 
HOGEKAMP, 1999; IVESON et al, 2001).  
A vantagem em utilizar a aglomeração por jato de vapor em alimentos 
instantaneizados é a possibilidade da preservação de seus componentes voláteis 
(SCHUBERT, 1993; COUTO, et al., 2000). Atualmente, as técnicas de jato a vapor e 
leito fluidizado são as mais empregadas para diferentes alimentos, tais como, 
achocolatados, sopas e gelatinas (YAN; BARBOSA-CÁNOVAS, 1997; MARTINS; 
KIECKBUSCH, 2008). 
Vissoto et al. (2006), estudaram a solubilidade, molhabilidade e a 
distribuição da granulometria de achocolatado em pó submetido aos processos: de 
simples mistura, mistura e lecitinação (0,3, 0,5, 0,8 e 1% de lecitina de soja) e 
aglomeração por jato de vapor. Ao comparar os produtos obtidos por simples 
mistura e lecitinação observou-se que a lecitina melhora a solubilidade. O processo 
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de aglomeração com vapor, após a lecitinação, incrementou a solubilidade. Quanto 
a molhabilidade observou-se que os produtos lecitinados apresentaram menores 
tempos em relação aos submetidos à simples mistura, e a aglomeração com vapor 
proporcionou uma diminuição ainda maior neste tempo. A distribuição da 
granulometria, também, foi afetada significativamente pelo processo de 
aglomeração. 
Takeiti, Kieckbusch e Collares-Queiroz (2008), aglomeraram maltodextrina 
por via úmida utilizando jato de vapor. A maltodextrina foi utilizada com diferentes 
graus de dextrose com objetivo de formar grânulos com menor tempo de dissolução. 
Inicialmente, as variáveis independentes foram a pressão de vapor, taxa de 
alimentação de pó, temperatura do ar de secagem e adição de sacarose e glucose. 
Os resultados indicaram que a pressão de vapor 1,7 bar, taxa de alimentação de pó 
2,8 g/s e temperatura do ar de secagem de 93ºC ou 127ºC levam ao menor tempo 
de dissolução. 
Para Vissoto et al. (2009) e Hogekamp et al., 1996, o processo de 
aglomeração utilizando jato de vapor é complexo e envolvem muitas variáveis de 
processo e as características do produto. Apesar do processo de aglomeração 
apresentar-se como um processo de mudanças físicas, também tem se observado 
mudanças químicas. Assim, utilizando um equipamento piloto (Figura 2) foi 
demonstrado o efeito das variáveis do processo de aglomeração com vapor nas 
características do cacau em pó. Observou-se que aumentando a taxa de 
alimentação de cacau em pó no equipamento levou a uma redução no diâmetro 
médio das partículas, aumentado a rotação do secador houve aumento na umidade 
do produto, aumentado a pressão de vapor percebeu-se aumento na umidade e 
intensificação da cor amarela no produto (VISSOTO, 2009).  
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Figura 2 – Esquema piloto de um aglomerador com jato de vapor, onde (1) tremonha de 
alimentação (2) injeção de vapor (3) exaustor (4) ventilador (5) queimador (6) difusor de vapor 
(7) classificador do aglomerado (8) calha vibratória (9) manômetro. 
Fonte: Vissoto (2009, p. 284). 
 
 
Saad et al. (2011) estudaram o mecanismo de aglomeração durante o 
umedecimento por jato de vapor e mistura da sêmola de trigo duro. Este processo 
implica na adição de diferentes quantidades de água a um baixo cisalhamento e 
velocidade fixa de funcionamento do equipamento. Observou-se que o mecanismo 
de aglomeração umedecendo o produto provocou alterações significativas no 
tamanho das partículas e na textura. 
Condições ótimas de operação para aglomeração por leito fluidizado pulsado 
foram estudadas para isolado de proteína de soja. Foram realizados 17 testes 
seguindo planejamento fatorial central. As variáveis independentes foram a taxa de 
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alimentação (0,5 – 3,5g/min), pressão do ar de atomização (0,5 – 1,5bar) e 
concentração do agente ligante (maltodextrina 10 – 50%). As variáveis respostas 
foram o diâmetro das partículas, rendimento e umidade do produto. As variáveis 
ótimas de processo foram identificadas quando grânulos com baixa umidade e alto 
rendimento foram produzidos (DACANAL; MENEGALLI, 2010). 
Pathare, Bas e Byrne (2012), comparam parâmetros de qualidade (tamanho 
e textura) de amostras comerciais de granola com amostras produzidas utilizando 
granulação por cisalhamento e leito fluidizado. Observou-se que a velocidade de 
rotação do impulsor é o parâmetro de processo que mais influência no tamanho das 
partículas e textura, quando utilizado o processo de granulação por cisalhamento. Já 
no processo com leito fluidizados os parâmetros mais significativos foram à pressão 
de ar pelo bico de atomização e a taxa de pulverização dos bicos. 
Utilizando o processo de aglomeração por leito fluidizado para granola foi 
observado que diminuindo a pressão de ar no bico atomizador houve um aumento 
no tamanho dos aglomerados. Combinando baixa pressão de ar e baixa taxa de 
pulverização do produto no bico atomizador resultou em granulados com maior 
dureza ecrocância (PATHARE et al., 2011). 
 
 
3.6 PROCESSO DE AGLOMERAÇÃO DE CAFÉ SOLÚVEL 
 
 
O café é altamente susceptível a perdas dos componentes do sabor, em 
sistemas que usam altas temperaturas ou um contato excessivo com ar quente, 
assim sendo o processo de aglomeração que usa exclusivamente leito fluidizado 
não é a técnica mais indicada para se obter um produto de boa qualidade sensorial 
(HOGEKAMP et al., 1996).  
Como a qualidade sensorial para o café é um dos atributos mais importantes 
para aceitabilidade pelos consumidores, a indústria aplica técnicas de aglomeração 
com intuito de preservar as características sensoriais do café solúvel. De fato, a 
associação de processos de aglomeração em série, como por exemplo, por jato de 
vapor seguido de leito fluidizado é uma alternativa praticada nas indústrias de café 
solúvel aglomerado. Adicionalmente, o processo de leito fluidizado após a 
aglomeração por jato de vapor colabora com o aumento das estabilidades dos 
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aglomerados (HOGEKAMP; SCHUBERT; WOLF, 1996; HOGEKAMP, 1999). Na 
Figura 3 pode-se verificar o fluxograma simplificado do processo de aglomeração de 
café solúvel. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3 – Fluxograma simplificado do processo de aglomeração de café solúvel. 
 
 
3.7 COMPOSTOS VOLÁTEIS PRESENTES NO CAFÉ 
 
 
3.7.1 Café Torrado e Moído 
 
 
 O café é caracterizado principalmente pelo impacto aromático que 
proporciona aos consumidores. Por isso a composição de voláteis responsáveis pelo 
perfil aromático do café tem sido objeto de estudos de vários grupos de pesquisa, 
Matéria prima 
(café spray dried) 
Alimentação 
Silo de 
Alimentação 
Moagem 
Aspersão e 
umidificação do pó 
Secagem Leito Fluidizado Finos 
Peneira vibratória 
Embalagem 
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onde já foram identificados mais de 850 compostos em diferentes concentrações 
(FLAMENT, 2002). São várias as classes de compostos voláteis presentes no café 
torrado, mas nem todos impressionam o sentido do olfato, pois a sensação ou 
qualidade do odor depende da estrutura molecular e da concentração em que o 
composto se apresenta (NASCIMENTO; MORAIS; ROCHA, 2003) (Tabela 3). 
 
 
Tabela 3 – Classes químicas de compostos voláteis encontradas no café torrado. 
(continua) 
Classe química Número de 
compostos Referência 
Classe 
química 
Número 
de 
compostos 
Referência 
Hidrocarbonetos 
alifáticos 35 
CLARKE; MACRAE 
(1985); GROSCH 
(2001) 
Pirazinas 91 
FLAMENT 
(2002) 
ARRUDA, et 
al. (2012) 
Hidrocarbonetos 
aromáticos 32 
CLARKE; MACRAE 
(1985) Quinoxalinas 11 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
Álcoois alifáticos 16 CLARKE; MACRAE (1985) Furanos 126 
CLARKE; 
VIZTHUM 
(2001) 
Álcoois 
aromáticos 2 
CLARKE; MACRAE 
(1985) Pironas 4 
FLAMENT 
(2002) 
Aldeídos 
alifáticos 18 
MOREIRA; TRUGO; 
DE MARIA (2000) Oxazois 35 
MOREIRA; 
TRUGO; DE 
MARIA (2000) 
Aldeídos 
aromáticos 11 
MOREIRA; TRUGO; 
DE MARIA (2000) Tióis 6 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
Cetonas 
alifáticas 62 
MOREIRA; TRUGO; 
DE MARIA (2000) Sulfetos 15 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
Cetonas 
aromáticas 62 
MOREIRA; TRUGO; 
DE MARIA (2000) Dissulfetos 10 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
Ácidos 6 MOREIRA; TRUGO; DE MARIA (2000) Trissulfetos 3 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
Ésteres 28 CLARKE; VIZTHUM (2001) Tioésteres 2 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
Lactonas 33 CLARKE; VIZTHUM (2001) Tiofenos 31 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
Anidridos 9 MONROY (2005) Ditiolanos 2 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
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Tabela 3 – Classes químicas de compostos voláteis encontradas no café torrado 
(conclusão) 
Classe 
química 
Número de 
compostos Referência Classe química 
Número de 
compostos Referência 
Aminas 
alifáticas 3 MONROY (2005) Tiázois 27 
DE MARIA; 
MOREIRA; 
TRUGO (1999) 
Aminas 
aromáticas 12 
MOREIRA; TRUGO; DE 
MARIA (2000) Acetais 1 
MONROY 
(2005) 
Imidas 5 MOREIRA; TRUGO; DE MARIA (2000) Nitrilos 2 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
Pirrois 69 FLAMENT (2002) Oximas 1 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
Piridinas 20 CLARKE; VIZTHUM (2001) Fenois 49 
CLARKE; 
VIZTHUM 
(2001) 
Quilonas 4 CLARKE; MACRAE (1985) Indóis 4 
CLARKE; 
MACRAE 
(1985) 
Éteres 2 MONROY (2005) Outros 20 
CLARKE; 
VIZTHUM 
(2001) 
      TOTAL 818   
 
 
 
 De acordo com De Maria et al. (1999), os compostos heterocíclicos no 
aroma de café torrado receberam atenção especial por parte dos pesquisadores, os 
quais estão presentes em maior quantidade. Interessantemente, em linhas gerais, 
podem conferir características ao aroma de café torrado como agradável ou 
desagradável, dependendo de sua concentração no meio e das interações com 
outros compostos (RIBEIRO et al., 2010). Alguns exemplos desses compostos são 
representados na Figura 4. 
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Figura 4 – Estrutura química de alguns compostos encontrados no café torrado. 
 
 
Dentre os compostos heterocíclicos os furanos são encontrados em grande 
quantidade no aroma de café torrado, e podem apresentar outras funções orgânicas, 
tais como, de aldeídos, cetonas, alcoóis, ácidos carboxílicos e tióis (DE MARIA; 
MOREIRA; TRUGO, 1999). 
Além disso, a concentração dos furanos está associada ao grau de torra e a 
variedade dos grãos de café, sendo que esses itens podem influenciar na qualidade 
sensorial negativado aroma de café torrado. Para demonstrar este fato, foi realizado 
microextração em fase sólida seguida de cromatografia gasosa acoplada a 
espectrometria de massa, onde foram encontrados furanos nas concentrações de 
911 a 5852 µg/kgpara cafés de torra clara, média e escura. Sendo que as maiores 
concentrações de furanos foram observadas em café robusta com cor de torra 
escura (ARRISSETO, et al., 2011). 
O
Furano
N
H
     
Pirrol
N
N
Pirazina
N
Piridina
S
N
Tiazol
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Ainda para os furanos, não só a quantidade é importante para a resposta 
sensorial do café torrado mas também a estrutura desses furanos. Um bom exemplo 
é o 2-tio-hidroximetil-furano, que em concentrações de 0,01-0,5µg/L na água 
forneceu um aroma de café fresco, enquanto que 1-10µg/L produziu um aroma de 
café torrado velho. O 5-metil-2-tio-hidroximetilfurano que em concentrações acima 
de 5000ng/L liberou aroma de enxofre (DE MARIA; MOREIRA; TRUGO, 1999).  
Outro exemplo é o 2-hidroximetilfurano que confere amargor a bebida de 
café (DE MARIA; MOREIRA; TRUGO, 1999; KREPPENHOFER; FRANK; 
HOFMANN, 2011).  
Além dos furanos, outro composto heterocíclico que contribui para o aroma 
de café torrado são as pirazinas. Entretanto, cerca de 81 pirazinas foram detectadas 
no aroma de café e esta classe de compostos é conhecida por produzir aroma  de 
queimado aos produtos processados termicamente (SHIMODA et al., 1990).  
Assim, durante o processo de torra, onde ocorre aplicação de altas taxas de 
calor (180 a 240ºC) as concentrações das pirazinas são dependentes do tempo, 
temperatura e o tipo do tratamento térmico ao qual o café foi submetido (DART; 
NURSTEN, 1985).    
Ainda no processo de torra do café, foi observado que as metil-pirazinas 
iniciam sua formação no café robusta quando a temperatura atinge 185ºC, sendo 
que no café árabica isso ocorre a 205ºC (HASHIM; CHAVERON, 1996).  
Portanto, as pirazinas dependendo do agrupamento de seus radicais podem 
conferir ao aroma do café torrado odores indesejáveis. Como por exemplo, a 2-etil-5-
metilpirazina e 2-metoxi-3-(2-metilpropil) pirazina, que conferiram ao aroma de café 
torrado o odor de grama e de vegetais cozidos, respectivamente (CHIN; EYRES; 
MARRIOTT, 2011). 
Além disso, outros grupos de compostos (Tabela 3) formam o aroma do café 
tornando o mesmo uma complexa mistura de diferentes intensidades, qualidades e 
concentrações desse aroma. Dessa maneira, a contribuição de cada composto 
volátil para o aroma final do café é variada, podendo ainda ocorrer interferências 
quando os compostos reagem entre si (MORREIRA; TRUGO; DE MARIA, 1999; 
PETISTA et al., 2012). 
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3.7.2 Café Solúvel em Pó 
 
 
 Nem todos os compostos voláteis têm alto impacto no sentido do olfato, pois 
a sensação ou a qualidade do odor depende dos grupamentos químicos presentes 
na molécula e da concentração do composto, podendo fornecer diversas respostas 
sensoriais. Essa última pode ser classificada como resposta positiva (qualidade 
positiva ou desejável) e negativa (qualidade negativa ou indesejável) (MOURA et al, 
2007). 
 O primeiro trabalho que correlaciona os compostos voláteis do café solúvel 
com o aroma que cada um proporciona foi desenvolvido dentro da Café Iguaçu 
(VIEGAS; BASSOLI, 2007). Neste trabalho técnicas analíticas e sensoriais foram 
integradas para traçar o perfil odorífico do café solúvel. O trabalho identificou os 
principais componentes do aroma do café solúvel e seu impacto sensorial. Os 
compostos voláteis provenientes do café solúvel foram extraídos por microextração 
em fase sólida com amostragem no headspace, identificados através da CG-EM, e 
então através da técnica de CG-FID/O foi realizada a descrição sensorial qualitativa 
dos compostos voláteis empregando o método do Perfil Livre, os resultados foram 
comparados com os obtidos utilizando um nariz eletrônico. Em seguida, os 
compostos voláteis foram separados em doze grupos sensoriais ou olfatométricos 
para definição do espaço sensorial para café solúvel (Tabela 4).  
 
 
Tabela 4 – Grupos olfatométricos propostos por Bassoli (2006). 
(continua) 
Grupo 
olfatométrico 
Qualidade 
para 
bebida  
Descritores 
sensoriais 
utilizados 
Componentes Número 
componentes 
Doce, 
caramelo Positiva 
Caramelo, doce, 
bolacha, mel, 
agradável, 
manteiga, 
amanteigado  
2,3-butanodiona, 2,3-pentanodiona, 
3-hidróxi-2-butanona, furfuriltiol, 3-
metil-2-buten-1-ol, 2,5-dimetil-3-etil-
pirazina, álcool benzílico, maltol, 
furaneol, 2-pirrolidona 
10 
Floral  Positiva Floral e jasmim 
Acetato de metila, 3-hexen-2-ona, 
benzaldeído, acetato de 2-
furanometanoila 
 
 
 
4 
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Tabela 4 – Grupos olfatométricos propostos por Bassoli (2006) 
(conclusão) 
 
Grupo 
olfatométrico 
Qualidade 
para 
bebida  
Descritores 
sensoriais 
utilizados 
Componentes Número 
componentes 
Frutal  Positiva 
Frutal, frutas, 
cristalizados, 
mamão, 
maracujá,  
banana, caroço 
de pêssego, 
pêssego, casca 
de figo verde, 
figo, citríco 
Acetato de etila, 3-metil-butanal, 2,4-
dimetil-3-pentanona, limoeno, 1-
hidróxi-2-propanona, 2,5-dimetil-
pirazina, etil-pirazina, 2,3-dimetil-
pirazina, 2-etil-3-metil-pirazina, 2-etil-
3-metil-pirazina, propanoato de 2-
furanometanoila 
10 
Nozes Positiva 
Amêndoas, 
avelã, nozes, 
castanha 
1-metil-piperidina, 2,5-dimetil-
pirazina, 2,3-dimetil-pirazina, 2,5-
dimetil-3-etil-pirazina, 5H-5-metil-6,7-
diidrociclopentapirazina, butiroactona 
6 
Queimado, 
torrado, 
cereal 
Positiva 
Assado, carne 
assada, 
amendoim cru e 
torrado, 
borracha, 
borracha 
queimada, 
pipoca 
queimada, farelo 
de milho, 
salgadinho de 
milho, milho, 
milho cozido, 
milho queimado, 
pão amanhecido, 
pipoca, madeira 
queimada, café 
torrado, café 
torrado e moído, 
torrado, 
queimado, óleo 
de soja, 
torresmo, sebo, 
batata frita, 
tomate 
desidratado 
Propanal, 2,3-diidro-4-metil-furano, 
etil-benzeno, 2,3-dimetil-isoxazol, 
piridina, 1-etil-3-metil-benzeno, metil-
pirazina, 4-metil-tiazol, 2,5-dimetil-
pirazina, 2,6-dimetil-pirazina, 2,3-
dimetil-pirazina, 4,5-dimetil-tiazol, 3-
etil-5-metil-pirazina, 2-etil-3-metil-
pirazina, 2,6-dietil-pirazina, 2-
furfuriltiol, 2,5-dimetil-3-etil-pirazina, 
1-(furanil)-etanona, benzaldeído, 5-
metil-2furanocarboxialdeído, 1-(2-
piridini)-etanona, acetil-pirazina, 2-
furilmetanol, 3,4-dimetil-2,5-
furanodiona, guaiacol, álcool fenil-
etenílico, 4-etil-guaiacol, ácido 
nonanóico, 4-vinil-guaiacol 
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3.7.3 Extração e Isolamento dos Compostos Voláteis do Café 
  
 
A qualidade de um método analítico é validada pelo número de etapas dos 
ensaios, juntamente com a quantidade de erros experimentais.  Além disso, outro 
ponto importante para validação é a maneira como a amostragem é realizada, para 
isso é necessário fazer as coletas de maneira que as frações possam representar a 
amostra primária. Normalmente, nessas frações são encontrados analítos que 
podem ser quantificados ou identificados através de métodos selecionados para 
cada tipo de ensaio. Como por exemplo, recomenda-se evitar avaliar essas frações 
brutas diretamente, quando se fizer uso das técnicas de cromatografia, pois podem 
gerar interferências e como consequência distorções nas respostas (BARROS, 
2002; RIBANI et. al., 2004; RIBEIRO et al., 2008; PASCHOAL, et al., 2008).  
Assim, para minimizar esses problemas, são empregados procedimentos de 
preparo de amostras, com os quais procura-se isolar e concentrar os analitos em 
níveis adequados, além de obter-se a limpeza da amostra para não comprometer a 
sua análise química (WILKES, et al., 2000). 
Dessa maneira para atingir o objetivo em uma análise de alimento, conhecer 
os aspectos ligados à sua composição, presença de aditivos, de contaminantes e de 
produtos de transformação durante o processamento são importantes na definição 
das melhores técnicas de análise (FRANCO, 2003; PASCHOAL, et al., 2008).  
Para a identificação e quantificação de compostos voláteis em alimentos a 
extração e o isolamento das substâncias contidas no alimento (matriz), são itens 
importantes que devem ser considerados para o sucesso na análise, já que 
nenhuma matriz pode ser injetada diretamente no cromatografo gasoso. Vários 
trabalhos, descrevem técnicas aplicadas para a extração desses compostos voláteis 
em alimentos (AKIYAMA, et al., 2003; GAZIN, et al., 2008; GIANELLI, et al., 2012). 
Um dos principais métodos utilizados para extração e isolamento de 
compostos voláteis para café é MEFS. Isso acontece pelo fato desse método não 
utilizar solvente, o analito fica altamente concentrado e apresenta facilidade para 
transportar os compostos voláteis para o cromatógrafo (NOBREGA, 2003).  
A técnica MEFS tem como dispositivo principal um bastão de fibra ótica, de 
sílica fundida de 100 mm de diâmetro, com 10 mm de uma extremidade recoberto 
com uma fina camada de um polímero (exemplo: dimetilsiloxano = PDMS, 
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poliacrilato = PA ou Carbowax = Cwx) ou de um sólido adsorvente (exemplo: carvão 
ativo microparticulado = Carbonex) (VALENTE; AUGUSTO, 2000). Adicionalmente, 
a escolha da fibra para a MEFS é fundamental para captura da maior variedade de 
compostos voláteis presentes na matriz em estudo. 
A técnica da análise dinâmica doheadspcase (HS) juntamente com a MEFS 
(HS-MEFS) foi realizada para extração dos compostos voláteis do café torrado em 
diferentes estágios de maturação(verde, cereja e boía) e de processamento (café 
natural, despolpado e desmucilado) quanto a sua composição de voláteis. Para 
definir a melhor extração foram testados três tipos de fibras (PDMS 100µm, 
PDMS/CAR 85 µm e DVD/CAR/PDMS 50/30 µm), onde verificou-se que a 
quantidade de voláteis detectada após a extração com a fibra DVD/CAR/PDMS foi 
cerca de uma ordem de grandeza maior que a de PDMS/CAR e quase duas ordens 
acima em relação da fibra PDMS. Outro ponto, foi que a fibra adsorveu o maior 
número de compostos de diferentes funções químicas, como por exemplo furanos, 
pirazinas, fenóis, pirróis que são efetivamente as funções majoritárias do café 
arábica torrado. As piridinas, cetonas terpenoídes e os hidrocarbonetos também 
foram bem representados com a fibra DVD/CAR/PDMS. Dessa maneira, essa última 
fibra foi escolhida para realização da extração dos voláteis no café árabica torrado 
(ARRUDA et al., 2011). 
Em trabalhos anteriores realizados na Café Iguaçu foi comprovada que a 
técnica de preparação de amostras por HS-MEFS utilizando a fibra DVD/CAR/PDMS 
para café solúvel produziram as melhores repostas em relação aos compostos 
voláteis. No trabalho de Viegas e Bassoli (2007), foi realizada a identificação do 
indice de retenção linear (IRL) de alguns compostos voláteis por CG-EM com coluna 
HP-INNOWAX, onde o preparo das amostras foi através da técnica HS-MEFS 
utilizando a fibra DVD/CAR/PDMS.  
Akiyama et al. (2003), utilizou as técnicas de extração de voláteis HS-MEFS 
estática e dinâmica para extração de voláteis liberados durante a moagem do café 
torrado. O CG-EM e cromatografia gasosa acoplada a olfatometria (CG-O) foram 
utilizados para descrever os resultados analíticos.   
Caprioli et al., (2012) estudaram a influência da pressão e temperatura de 
dois tipos de máquina de expresso (A e B) no perfil do aroma e qualidade do café 
expresso. Para isso, os compostos voláteis foram isolados por HS-MEFS, analisados 
por CG-ME e submetidos a avaliação sensorial por uma equipe treinada de 8 
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julgadores (provadores). Após as análises e avaliação dos resultados, verificou-se 
que a temperatura ideal para extração do café expresso na maquina A é de 92ºC e 
9bar. 
 
 
3.7.4 Análise e Identificação dos Compostos Voláteis do Café. 
 
 
Atualmente, a cromatografia gasosa (CG) acoplada ao espectrometria de 
massa (CG-EM) é de longe a mais importante técnica analítica na indústria de 
aromas (CHIARADIA; COLLINS; JARDIM, 2008). 
Após o isolamento e a extração dos compostos voláteis a aplicação da CG-
EM resulta na separação dos compostos através do princípio da diferença de 
migração das substâncias entre uma fase estacionária, sólida ou líquida, e uma fase 
móvel gasosa (GARRUTI, 2001).  
A análise por CG inicia-se pela injeção da amostra no injetor que deve estar 
corretamente aquecido para proporcionar a volatilização da mesma. Em seguida, o 
gás de arraste transporta a amostra volatilizada através de uma coluna capilar 
localizada no interior de um forno com temperatura ajustável. Na coluna capilar 
ocorre o processo de separação dos compostos voláteis (LANÇAS, 1993; 
JANZANTTI; FRANCO; WOSIACKI, 2003; FRANCO; JAZANTTI, 2004). 
Dessa maneira, quando o eluente (íon) passa pela coluna e chega ao 
detector, ocorre o processo de ionização e fragmentação, em seguida um sinal é 
gerado e transformado em um pico, onde a quantidade total de picos provenientes 
da eluição dos compostos voláteis irá constituir o cromatograma da amostra 
(JANZANTTI; FRANCO; WOSIACKI, 2003; RIBANI et. al., 2004). 
A escolha das técnicas de varredura para obtenção do espectro de massa 
pode ser no modo operacional de varredura SCAN, o qual coleta espectros para 
todos os compostos eluídos da coluna, e o sistema operacional em modo SIM, que 
possibilita o aumento da sensibilidade e especificidade da análise quando o 
composto a ser determinado já é conhecido (REID, 2003; CHIARADIA; COLLINS; 
JARDIM, 2008). Neste caso, os compostos voláteis são identificados pela análise 
dos espectros de massa que neste caso são representados pelos íons referentes a 
cada substância (RIBANI, et al., 2004). 
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Para café torrado e solúvel existem alguns trabalhos que analisam e 
identificam compostos voláteis através de técnicas de extração, como por exemplo 
HS-MEFS seguidas de CG-EM (SCHENKER, et al., 2002; KIM; NAM, 2004; 
VIEGAS; BASSOLI, 2007; AGRESTI et al., 2008; FRANCA, et al., 2009; MOON; 
SHIBAMOTO, 2009; CAPRIOLI, et al. 2012). 
 
 
3.8 ANÁLISE SENSORIAL 
 
 
A análise sensorial é definida pela Associação Brasileira de Normas 
Técnicas (ABNT, 1993) como uma técnica científica com função de trazer a 
lembrança ou evocar, analisar e decifrar reações características dos alimentos e 
como estas são entendidas pelos sentidos da visão, olfato, paladar, tato e audição 
(CARVALHO, et al., 2005). 
Entretanto, a análise sensorial é considerada uma técnica de avaliação que 
varia de acordo com o julgamento de cada indivíduo, por meio dos órgãos do 
sentido, sendo influenciada pela experiência e capacidade do julgador (RESENDE et 
al., 2011). 
Além disso, fatores externos, como o local da análise, estado emocional e de 
saúde do julgador, condições e formas de apresentação da amostra-teste, dentre 
outros contribuem para o julgamento sensorial. Contudo, a utilização apropriada da 
tecnologia sensorial disponível contribui para à obtenção de resultados 
reprodutíveis, com precisão e exatidão comparáveis às dos métodos conhecidos 
como objetivos (MEILGAARD; CIVILLE; CARR, 1998; CHAVES; SPROESSER, 
2006). 
Assim, para que as respostas da análise sensorial sejam garantidas, alguns 
pontos devem ser observados, como por exemplo, a verificação do objetivo da 
análise, o tipo e o número de amostras avaliadas, a quantidade de julgadores que 
serão envolvidos e o nível de treinamento, além de observar as restrições praticam, 
como por exemplo, o tempo para planejar, qual método utilizar, executar e 
interpretar os resultados (PIGGOTT, 1995; DUTCOSKY, 2011). 
A Associação Brasileira de Normas Técnicas (ABNT, 1993) classificou os 
métodos sensoriais, em três categorias: subjetivos, discriminativos e descritivos 
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(DUTCOSKY, 2011). As respostas das questões da Tabela 5 permitem classificar os 
métodos fundamentais para abordagem de cada categoria e facilitar na escolha da 
metodologia. 
 
 
Tabela 5 – Questões fundamentais para a escolha da metodologia sensorial 
Categoria   Questões  
Subjetivo   
O produto é aceito pelos 
consumidores?     
Qual é o produto 
preferido? 
Discriminativo Existe diferença perceptível entre os produtos? 
Descritivo   Quais os principais pontos de diferença entre os produtos? 
Fonte: Adaptado de LAWLESS; HEYMANN, 1998. 
 
 
 Os testes sensoriais subjetivos, também denominados como afetivos, 
medem o quanto uma população ou grupo gostou de um produto. Esse grupo 
normalmente pode ser formado por indivíduos não treinados, e necessitam, no geral, 
de um grande número de julgadores. Os testes como comparação pareada, 
ordenação de preferência e de escala hedônica são os mais utilizados para 
expressar a opinião do consumidor em relação a preferência ou aceitabilidade do 
produto analisado (DE PENNA, 1999; STONE; SIDEL, 2004; DUTCOSKY, 2011).  
 Os métodos discriminativos estabelecem diferenciação qualitativa e/ou 
quantitativa entre as amostras, medindo atributos, específicos pela simples 
discriminação, indicando por comparações, se existem ou não diferenças entre as 
amostras. Os testes mais aplicados são o triangular, duo-trio, ordenação, 
comparação pareada e comparação múltipla ou diferença do controle (MEILGAARD; 
CIVILLE; CARR, 1999; STONE; SIDEL, 2004; DUTCOSKY, 2011).  
O outro método, conhecido como análise descritiva demonstra 
qualitativamente e quantitativamente as amostras com objetivo de caracterizar as 
propriedades dos atributos sensoriais. Para tanto, os julgadores devem receber 
treinamento diferenciado para cada método utilizado. A Análise Descritiva 
Quantitativa (ADQ) é a técnica de descrição sensorial mais utilizada na área de 
alimentos, pois permite o levantamento, a descrição e a quantificação dos atributos 
40 
 
sensoriais detectáveis no produto, utilizando julgadores com alto grau de 
treinamento e análise estatística dos dados (STONE; SIDEL, 2004; DUTCOSKY, 
2011). 
 
 
3.9 ANÁLISE MULTIVARIADA 
 
 
 Atualmente, uma parte da estatística conhecida como Análise Multivariada 
contém métodos utilizados para avaliar dados de ensaios, sendo que o mais 
utilizado é a Análise de Componentes Principais (ACP) (FRANCA, et al., 2009; 
RIBEIRO, et al. 2010).   
A informação contida na ACP é exatamente equivalente ao dados contidos 
no conjunto completo de todas as variáveis originais, mas na ACP podemos usar 
bem menos dados para obter uma resposta satisfatória. As componentes principais 
de um conjunto de dados (x1, x2,...xp) são combinações lineares dessas variáveis 
como por exemplo representado nas equações 1 e 2 (MONTGOMERY, 2009). 
 
z1= c11x1 + c12x2 +...c1pxp (equação 1) 
zp= cp1x1 + cp2x2 +...cppxp(equação 2) 
 
Onde os cij são constantes a serem determinadas e z1, z2,...zp são os novos 
eixos do sistema de coordenadas obtido pela rotação do sistema (xp), sendo que os 
novos eixos representam as direções de variabilidade máxima (MONTGOMERY, 
2009). 
Este método permite a redução da dimensionalidade dos pontos 
representativos das amostras, pois é comum obter em apenas duas ou três das 
primeiras componentes principais mais que 90% desta informação. O gráfico da 
primeira componente principal versus a segunda componente principal fornece uma 
janela privilegiada (estatisticamente) para observação dos pontos no espaço n-
dimensional (NETO; MOITA, 1997; MONTGOMERY, 2009). 
A análise de componentes principais também pode ser usada para julgar a 
importância das próprias variáveis originais escolhidas, ou seja, as variáveis 
originais com maior peso na combinação linear dos primeiros componentes 
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principais são as mais importantes do ponto de vista estatístico (NETO; MOITA, 
1997; MONTGOMERY, 2009).  
A ACP foi utilizada para café juntamente com as superfícies de resposta 
para indicar quais as condições de extração ideias para compostos voláteis 
(RIBEIRO, et al. 2010). Outra aplicação da ACP para café demonstrou o perfil dos 
compostos voláteis desde a separação do café verde, café torrado e também a 
separação por grau de torra do café (cor) e temperatura utilizada no processo de 
torrefação (FRANCA, et al., 2009).  
Além dessas aplicações para café, foram observados que a ACP indicou que 
perfil de voláteis pode indicar a diferenciação de cafés saudáveis e defeituosos 
(AGRESTI et al., 2008). 
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4 MATERIAIS E MÉTODOS 
 
 
4.1 MATERIAL DE ESTUDO 
 
 
 Todas as amostras de café solúvel aglomerado foram fornecidas pela 
indústria Café Iguaçu, localizada na cidade de Cornélio Procópio, PR, Brasil. O café 
utilizado para produção das amostras foi do tipo spray dried (café solúvel em pó) 
com densidade de 260 a 270 g/L, cor do pó escura ou entre 20 a 25 IR (padrão 
interno da Café Iguaçu) e umidade máxima do pó spray  de 3,5%.  
 
 
4.1.1 Processo de Produção das Amostras 
 
 
O equipamento utilizado neste estudo foi um aglomerador escala industrial 
com jato de vapor e seguido de leito fluidizado (Figura 5). O café solúvel em pó (800 
a 1000kg) foi alimentado nas moegas (1) e transportado até o silo de alimentação (2) 
com auxílio de um exaustor conectado a um filtro manga. Por gravidade o pó foi 
transferido do silo de alimentação para uma rosca sem fim que transportou o produto 
até o moinho de pinos (3). Do moinho, o pó foi enviado a uma válvula rotativa que 
alimenta a calha vibratória (4) e encaminha o café aos quatro bicos de aglomeração 
(5)  no topo da câmara do sistema. Foi injetado vapor saturado e o pó foi umidificado 
nos bicos ocorrendo a aglomeração do café solúvel. 
Na câmara de secagem (6), o aglomerado recebeu uma corrente de ar 
aquecida, em seguida o aglomerado é enviado ao leito fluidizado (7), passando por 
duas seções quentes e três seções frias (30ºC, 17ºC e 8ºC) nas quais a temperatura 
decresce gradualmente. Após esta etapa, o café foi selecionado em um conjunto de 
peneiras vibratórias (8), sendo a primeira de malha grossa (abertura 4,5mm) e a 
segunda de malha fina (abertura 1,00mm). O café solúvel aglomerado desejado foi 
direcionado para embalagem de onde foram coletadas as amostras, após a 
estabilização do equipamento nas condições de cada ensaio. As condições de 
processo nas quais o aglomerador operou foram as seguintes: pressão de vapor 1,0; 
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1,2 e 1,4 x 102 Pa, temperatura do queimador 170; 215 e 260ºC, fluxo de ar de 
processo 230; 250 e 280 rpm e temperatura da seção quente do leito 110; 120 e 
130ºC.  
 
 
Figura 5 – Desenho esquemático do aglomeradorindustrial para o qual: (1) moegas, (2) silo de 
alimentação, (3) moinho de pinos, (4) calha vibratória, (5) bicos do aglomerador, (6) câmara de 
secagem, (7) leito fluidizado e (8) peneira vibratória. 
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4.2 MÉTODOS 
 
 
4.2.1 Avaliação Sensorial 
 
 
 O projeto foi aprovado pelo Comitê de Ética em Pesquisa envolvendo seres 
humanos da UTFPR, parecer nº 12597513.0.0000.5547 (Anexo 1). A avaliação 
sensorial realizada neste trabalho foi desenvolvida com base nos procedimentos 
descritos por Stone et al. (1974) e Stone; Sidel (1993). 
 
 
4.2.1.1 Convite aos provadores 
 
 
O convite (Quadro 1) foi entregue para 8 provadores experientes que 
exercem essa função na Café Iguaçu, na faixa etária de 30 a 55 anos, sexo 
masculino os quais foram codificados.  
 
CONVITE AOS JULGADORES 
 Estamos desenvolvendo um trabalho de mestrado para estudar o aparecimento de aroma e 
sabor indesejáveis de cereal no café aglomerado. 
 O aroma e sabor indesejáveis de cereal lembram o gosto de grão verde de café que torna o 
café solúvel aglomerado com qualidade sensorial indesejada ao consumo. 
 O problema abordado neste trabalho não oferece risco a saúde dos senhores por se tratar de 
um defeito de qualidade sensorial, além disso, as amostras foram analisadas para controle 
microbiológico. 
 Os senhores foram indicados e convidados pela Café Iguaçu para comporem a equipe que 
fará a prova das amostras que serão coletadas, variando condições de processo. A indicação e o 
convite aos senhores ocorreu devido à atribuição de função “provadores ou julgadores” da Café 
Iguaçu. 
 Antes da prova citada acima, os senhores passarão por um treinamento para testar a 
capacidade de discriminar as amostras, repetibilidade e concordância com a equipe. 
 
Quadro 1– Convite aos provadores para participar do trabalho avaliação de intensidade dos 
atributos aroma e sabor de cereal.  
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4.2.1.2 Treinamento e Seleção dos Provadores 
 
 
 A primeira etapa do treinamento consistiu na prova de produto produzido 
propositalmente com aroma e sabor extremos de cereal (fraco e forte). Os 
provadores foram treinados nesta etapa com objetivo de homogeneizar a percepção 
da intensidade do aroma e sabor de cereal que representava as intensidades fracas 
e fortes. O procedimento de prova das amostras, que se dá pela permanência da 
bebida na boca, sem ingestão, foi repetido cinco vezes. Na Tabela 6 foram descritos 
as quantidades para o preparo das amostras nas xícaras de prova que foram 
utilizadas no treinamento. 
 
 
Tabela 6 – Tabela de quantidade de amostra e água quente (70ºC) por xícara 
utilizada na primeira etapa de treinamento. 
 
Amostra 
em cada  
xícara de prova 
Produto com aroma e 
sabor forte de cereal 
(g) 
Produto neutro de 
aroma e sabor de 
cereal (g) 
Volume de água 70ºC 
(mL) 
Forte de cereal 2,20 0 140 
Fraco de cereal 0,11 2,09 140 
 
 
A segunda etapa do treinamento tem como objetivo a utilização da escala 
não estruturada de 9 cm ancorada a 0,5 cm nas extremidades com os termos que 
indicam aumento da intensidade da esquerda para direita (ESC) (Quadro 2).  
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Ficha de Avaliação – Atributo Aroma e Sabor de Cereal 
                                                                                 Data: _____/_____/_____. 
 
 
Nome:_________________________________________________  
Por gentileza, provar as amostras de café, da esquerda para a direita, 
indicando nas escalas abaixo a intensidade do sabor de cereal. 
Amostra: ________ 
__|_____________________________________|__ 
 Fraco                Forte 
Amostra: ________ 
__|_____________________________________|__ 
 Fraco                Forte 
Amostra: ________ 
__|_____________________________________|__ 
 Fraco               Forte 
Comentários:______________________________________________________________________
______________________________________________ 
 
Quadro 2 – Ficha de avaliação para treinamento dos provadores.  
 
 Além disso, nessa etapa também foi testada a intensidade do sabor e aroma 
de cereal pelos provadores, onde as amostras eram compostas por produto com e 
sem aroma e sabor de cereal. As amostras e provadores foram aleatorizados por 
sorteio e codificados, de maneira que cada amostra fosse avaliada pelo mesmo 
provador três vezes. Assim, as amostras de uma sequência foram dispostas 
simultaneamente na mesa de prova, sendo que cada sequência continha as 
amostras A (forte de cereal), B (médio de cereal) e C (fraco de cereal). Após a prova 
de cada sequência, os provadores marcavam na ESC classificando cada amostra. 
Entre a prova de cada amostra, os provadores realizavam um enxágue bucal com 
água, de maneira a não ocorrer interferência entre elas. Na Tabela 7 estão descritas 
as quantidades para compor cada amostra utilizada na segunda etapa do 
treinamento. 
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Tabela 7 - Tabela de quantidade de amostra e água no inicio de fervura (70ºC) por 
xícara utilizada na segunda etapa de treinamento 
 
 
Amostra 
Produto com aroma e 
sabor de cereal (g) 
Produto sem aroma e 
sabor de cereal (g) 
Volume de água 70ºC 
(mL) 
A (forte de cereal) 1,54 0,66 140 
B (médio de cereal) 0,88 1,32 140 
C (fraco de cereal) 0,44 1,76 140 
 
 
 Após a obtenção dos resultados na segunda etapa do treinamento, os 
provadores foram selecionados de acordo com suas capacidades em discriminarem 
as amostras, repetibilidade e concordância com a equipe. Para avaliar a 
discriminação e a repetibilidade de cada provador, foi realizada uma análise de 
variância de dois parâmetros (amostras e repetições), e para avaliar a concordância 
de cada provador com a equipe foram comparadas as ordens das médias dos 
provadores. Os provadores selecionados foram aqueles que apresentaram valores 
de Famostras, com nível de significância de 30% (p<0,30) para o critério de 
discriminação. Com relação ao critério repetibilidade, foram selecionados os 
provadores que apresentaram valores de Famostras, com nível de significância de 5% 
(p>0,05). Para análise dos dados foi utilizado o software Statistica10 (STATSOFT, 
2010). 
 
 
4.2.2 Avaliação sensorial das amostras  
 
 
 A avaliação sensorial das amostras foi realizada no Laboratório de Análise 
Sensorial da Café Iguaçu, em uma mesa de prova redonda, onde o provador 
individualmente realizava a prova das amostras. As 11 amostras foram dispostas, 
uma a uma na mesa de prova, em recipientes de vidro com 2,2g da amostra 
dissolvidas em 140ml de água início de fervura (70ºC).  O procedimento de prova 
das amostras foi conduzido com a permanência da bebida na boca, sem ingestão, 
logo após o provador marcava na ESC (Anexo 1).  
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4.2.3 Micro-extração em HS-SPME para Análise por Cromatografia Gasosa 
Acoplada a Espectrômetro de Massa. 
 
 
Com base nos procedimentos descritos por Akiyama et al. (2003), os frascos 
(vials de 20mL) contendo 1g de café solúvel aglomerado foram selados com septos 
de silicone e mantidos com temperatura constante igual a 70ºC. Logo após, foi 
utilizado uma fibra polar (modelo 57348-U), composição química DVB/CAR/PDMS, 
espessura do filme 30/50µm e faixa de temperatura de dessorção entre 230 a 270ºC 
para fazer a extração dos compostos voláteis. Com a fibra retraída na agulha, o 
septo foi perfurado e a fibra exposta ao headspace da amostra. Após 30 minutos de 
extração, com a agulha retraída a fibra foi retirada e inserida diretamente no injetor 
do cromatógrafo.  
Os compostos voláteis foram analisados por cromatografia gasosa acoplada 
a um detector de massas (CG-EM) num sistema Agilent 6890N (modo scan e 
varredura 35 a 400 u.m.a). Este sistema é controlado pelo programa de computador 
Chemstation G1701EA. Uma coluna capilar polar HP-Innowax (60 m x 320 µm x 
0,25 µm) (Agilent Technologies, EUA) foi utilizada para a análise de voláteis no 
cromatógrafo. O injetor operou em modo splitless com temperatura constante de 
250ºC. O forno foi programado para um gradiente de temperatura inicial de 40ºC (5 
min), 40 a 60ºC 4ºC/min (5 min), 60 a 250ºC 8ºC/min (3 min). O gás de arraste hélio 
(5,0 analítico) manteve o fluxo constante igual a 1,2 mL/min. O detector de massas 
operou nas seguintes condições: energia de ionização: 70 eV, temperatura da 
interface: 280ºC, temperatura do quadrupolo: 150ºC, temperatura da fonte de íons: 
230ºC.  
 
 
4.2.3.1 Identificação dos compostos voláteis 
 
 
 A identificação dos compostos voláteis foi baseada na comparação dos 
espectros de massas experimentais com aqueles da biblioteca de espectros 
(NIST/2002), além do uso de padrões analíticos puros para comparação dos seus 
espectros de massas com os espectros dos compostos voláteis do café aglomerado. 
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Os padrões analíticos puros utilizados foram metanotiol, acetaldeído, 3-metilbutanal, 
2,3-butanodiona, 2,4-dimetil-3-pentanona, 2,3-pentanodiona, dissulfeto de dimetila, 
piridina, pirazina, 4-metiltiazol, 3-hidroxi-2-butanona, 2,5-dimetilpirazina, 2,6-
dimetilpirazina, 2,3-dimetilpirazina, 4,5-dimetiltiazol, 2-etil-3-metilpirazina, 2,3,5-
trimetilpirazina, ácido acético, 2-metoxi-3-etilpirazina, furfural, 3-(metiltio) 
propionaldeído, 2,3-dietil-5-metilpirazina, 2-furfuriltiol, 2,3,5,6-tetrametilpirazina, 2-
isobutil-3-metilpirazina, benzaldeído, acetato de furfurila, ácido propanoico, 2-
isobutil-3-metoxipirazina, 3,7-dimetil-1,6-octadien-3-ol, 5-metilfurfural, 2-acetilpiridina, 
ácido isovalérico, 2-acetil-3,5-dimetilpirazina, 2-metoxifenol, álcool benzílico, 2-
feniletanol, 3-hidroxi-2-metil-4-pirona, 4-etil-2-etoxifenol, furaneol, 2-metoxi-4-
vinilfenol, cis-isoeugenol, 5-(hidroximetil) furfural e vanilina, eram das marcas Fluka, 
Aldrich, Sigma e Chem Service.  
 
 
4.2.3.2 Quantificação dos compostos voláteis 
 
 
Na quantificação por GC-MS foram utilizados os mesmos padrões externos 
da etapa de identificação dos compostos voláteis. Os 44 compostos de grau 
cromatográfico, foram injetados em triplicata no cromatógrafo obtendo-se as curvas 
de calibração para cada compostos. Depois, com as curvas de calibração de cada 
composto foram determinadas as equações das retas para posterior quantificação 
dos 44 compostos voláteis. 
 
 
4.3 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL 
 
 
Com base em resultados prévios que mostraram a presença de sabor e 
aroma de cereal em café aglomerado um planejamento experimental fracionado de 
Resolução IV (24-1 com total de 11 corridas com 3 repetições no ponto central) foi 
aplicado para otimização das variáveis de processo com garantia de eficiência dos 
resultados e economia de tempo e matéria-prima. As variáveis de processo 
estudadas foram a temperatura do queimador (1), pressão de vapor (2), fluxo de ar 
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de processo (3) e temperatura da seção quente do leito fluidizado (4)  (Tabela 8). A 
Tabela 9 apresenta o detalhamento das condições de processo relacionadas com 
cada nível codificado para cada ensaio. (MONTOGOMERY, 2009). 
 
 
Tabela 8 – Valores e níveis aplicados no planejamento experimental. 
 
Variáveis 
Níveis 
-1 0 1 
1- temperatura do queimador (ºC) 170 215 260 
2- pressão de vapor (x100KPa) 1 1,2 1,4 
3- fluxo de ar de processo (rpm) 230 250 280 
4- temperatura da seção do leito (ºC) 110 120 130 
 
 
Tabela 9 – Níveis reais e codificados referentes planejamento experimental 
fracionado de resolução IV. 
 
Ensaiosa 
Variáveis codificadas (reais)   
Temperatura do 
queimador  
ºC 
Pressão de vapor  
x 100Pascal 
Fluxo de ar de 
processo  
rpm 
Temperatura da 
seção do leito  
ºC 
1 -1 (170) -1 (1) -1 (230) -1 (110) 
2 1 (260) -1 (1) -1 (230) 1 (130) 
3 -1 (170) 1 (1,4) -1 (230) 1 (130) 
4 1 (260) 1 (1,4) -1 (230) -1 (110) 
5 -1 (170) -1 (1) 1 (280) 1 (130) 
6 1 (260) -1 (1) 1 (280) -1 (110) 
7 -1 (170) 1 (1,4) 1 (280) -1 (110) 
8 -1 (260) 1 (1,4) 1 (280) 1 (130) 
9 0 (215) 0 (1,2) 0 (250) 0 (120) 
10 0 (215) 0 (1,2) 0 (250) 0 (120) 
11 0 (215) 0 (1,2) 0 (250) 0 (120) 
a
 23 com total de 11 ensaios e com 3 repetições no ponto central. 
 
As respostas para os ensaios do planejamento experimental foram avaliação 
sensorial e quantificação dos compostos voláteis. Os resultados foram analisados 
pelo software statística 10 e Minitab, levando em consideração o processo industrial 
e características intrínsecas do café solúvel os efeitos sobre as variáveis respostas 
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obtidas e a sua significância foram avaliadas em um nível de significância de 90% 
(p≤0,10) (RODRIGUES; IEMMA, 2009; HAALAND, 1989). 
 
 
4.4 TRATAMENTO DOS DADOS 
 
 
 Para avaliação sensorial foi aplicado o teste de Kolmogorov Smirnov para 
verificar a normalidade dos dados originais. Posteriormente, foram submetidos à 
análise de variância (ANOVA) e o teste de Tukey considerando a probabilidade 
menor que 10% significativa. 
Para a verificação de como cada condição de processo interfere 
significativamente (p≤0,10) na concentração de cada composto volátil, utilizou-se o 
gráfico de pareto. A facilidade na utilização desses gráficos está atrelada na 
visualização clara e rápida dos defeitos que ocorrem com maior frequência para 
cada efeitos escolhido, ou seja para cada composto volátil (MONTGOMERY, 2009). 
Para isto, foram utilizados os procedimentos IndustriaisStatístics – Experimental 
Design – DOE do programa computacional Statistica10.0 (STATSOFT, 2010). 
 Além disso, foi aplicado a Análise de Componentes Principais (ACP) para os 
compostos voláteis que obtiveram influência das condições de processo, 
demonstrados nos gráficos de pareto e indicados pela leitura como possíveis 
contribuintes para o sabor e aroma de cereal. A ACP foi realizada utilizando os 
procedimentos Multivariate Exploratory Techniques – Principal Components & 
Classification Analysis do programa com programa computacional Statistica 10.0 
(STATSOFT, 2010). 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 
 
5.1 AVALIAÇÃO SENSORIAL 
 
 
A equipe sensorial indicada para este trabalho, anteriormente percebia nas 
amostras de café solúvel aglomerado, um defeito de qualidade o qual foi 
denominado por eles como aroma e sabor de cereal (atributo). Aproveitando a 
descrição realizada pela equipe foi realizada a investigação desse defeito. 
 
 
5.1.1 Seleção dos Provadores 
 
 
A primeira etapa do treinamento dos provadores teve como objetivo a 
percepção do aroma e sabor fraco e forte de cereal, sendo para isso utilizada uma 
amostra produzida propositalmente em condições extremas do processo de 
aglomeração.  
Em seguida, na segunda etapa do treinamento avaliou-se o desempenho 
dos provadores, cujos resultados mostram que cada provador tem bom poder de 
discriminação das amostras, ou seja, os resultados dos níveis de significância 
(pamostras) em relação a discriminação das amostras (Famostras) foi satisfatório para 
todos os provadores com pamostra<0,30. Já para a repetibilidade os resultados dos 
níveis de significância (prepetição) são satisfatórios para 7 provadores com 
prepetição>0,05. Apenas com exceção do provador 1(Tabela 10), pode-se observar que 
ele apresentou valor de “p” menor que 0,05 na repetição dos resultados.  
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Tabela 10 - Nível de significância para os provadores em função a discriminação das 
amostras (pamostras) (p do teste F para amostras) e em função da repetibilidade 
(prepetição) (p do teste F para repetição) 
 
Provadores pamostra prepetição 
1 <0,0001 0,03 
2 0,0011 0,48 
3 <0,0001 0,44 
4 <0,0001 0,32 
5 0,0006 0,34 
6 <0,0001 0,90 
7 <0,0001 0,25 
8 <0,0001 0,27 
Para pamostra<0,30 =provador selecionado. 
Para prepetição>0,05 = provador selecionado 
 
 
No que diz se refere ao aspecto concordância de cada provador com a 
equipe houve consenso entre os provadores, haja vista que todos apresentaram a 
mesma ordem decrescente (A, B e C) das amostras (Tabela 11). Além disso, cada 
provador obteve a mesma sequência decrescente das amostras quando comparada 
com a média das amostras da equipe (Tabela 11). 
 
 
Tabela 11 – Média de cada provador e da equipe. 
                                                                                                               (continua) 
Provador Amostra 
Intensidade Média do Atributo  
(cm) 
 
A 6,97 
1 B 4,53 
 
C 3,03 
 
A 6,63 
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Tabela 11 – Média de cada provador e da equipe. 
(conclusão) 
Provador Amostra 
Intensidade Média do Atributo 
(cm) 
 
2 B 4,03 
 
C 3,3 
 
A 7 
3 B 4,3 
 
C 2,53 
 
A 6,77 
4 B 4 
 
C 2,77 
 
A 6,33 
5 B 4 
 
C 2,8 
 
A 6,8 
6 B 3,93 
 
C 2,7 
 
A 7 
7 B 4,23 
 
C 2,77 
 
A 7,07 
8 B 4,07 
 
C 3,07 
 
A 6,82 
Média da equipe B 3,81 
  C 2,87 
 
  
 Após a avalição das respostas, tais como pamostras<0,30,prepetição>0,05, 
concordância entre os provadores e com a média da equipe,  os 8 provadores foram 
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aprovados. Inclusive o provador 1 que presenteou valor de “p” menor que 0,05 na 
repetição dos resultados, mas levando em consideração os resultados satisfatórios 
para discriminação das amostras (pamostras<0,30) e a concordância com a equipe ele 
foi mantido no grupo. 
 
 
5.1.2 Avaliação Sensorial das Amostras 
 
 
 Os provadores, após a seleção realizaram a prova das amostras produzidas 
variando condições de processo no aglomerador. As amostras foram dispostas na 
mesa de prova e cada provador realiza a avaliação sensorial, em seguida marcava 
na escala (Anexo 1) a intensidade percebida do atributo (aroma e sabor de cereal). 
Na Tabela 12 estão descritos em centímetros a intensidade do atributo (nota) 
percebida pelos provadores e a média para cada ensaio. 
 
 
Tabela 12 – Resultado e média da intensidade do atributo por provador e para cada 
ensaio. 
 
Resposta dos provadores da intensidade do atributo (cm) – nota 
Ensaio 1 2 3 4 5 6 7 8 Média 
1 0,80 2,20 2,10 1,30 0,00 2,20 1,40 1,60 1,45 
2 0,80 1,40 1,30 1,00 0,70 1,90 0,70 1,20 1,13 
3 1,00 1,50 2,20 3,40 1,50 2,00 1,90 2,30 1,98 
4 0,60 0,80 0,80 0,80 1,30 1,00 1,70 1,90 1,11 
5 1,20 1,90 1,00 0,50 0,70 0,90 1,50 4,20 1,49 
6 0,70 0,50 1,20 0,70 0,60 1,00 0,80 1,30 0,85 
7 0,80 1,20 0,90 1,00 1,00 0,70 1,80 1,30 1,09 
8 1,10 0,70 0,90 2,10 1,90 0,90 1,70 4,90 1,78 
9 1,50 1,20 1,60 1,00 1,20 1,20 0,90 1,40 1,25 
10 0,60 0,80 0,50 2,70 0,80 1,00 1,20 1,10 1,09 
11 0,70 1,50 1,30 1,20 1,10 1,60 1,60 1,70 1,34 
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 Antes de verificar se existe uma influência das variáveis do processo de 
aglomeração sobre as respostas da avalição sensorial, os resultados dos 8 
julgadores foram avaliados quanto a sua distribuição normal já que essa condição é 
necessário para utilização da análise de variância (ANOVA). Assim, realizou-se o 
teste de Kolmogorov Smirnov (KS) nas repostas originais dos provadores (Anexo 2) 
com o intuito de avaliar se a população de resultados sensoriais estava normalmente 
distribuída. Na Figura 6 foi possível observar que os mesmos não apresentavam 
distribuição normal já que o Valor-p<0,05 determina a não normalidade dos 
resultados da avalição sensorial (MONTGOMERY, 2001; MORAES, FERREIRA, 
BALESTRASSI, 2006). 
Baseado em trabalhos de (JURAN, GRYNA, 1992; MONTGOMERY, 2001; 
PORTAL ACTION, 2013), optou-se por realizar a transformação logarítmica (ln) 
(Anexo 2) nas respostas originais dos julgadores afim de obter dados normalmente 
distribuídos para avalição sensorial. Após a transformação dos dados, observou-se 
que Valor-p>0,05 foi atendido (Figura 7) e dessa maneira a distribuição foi 
considerada normal. 
 
 
 
Figura 6 – Distribuição não normal das respostas originais da avaliação sensorial. 
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Figura 7 – Distribuição normal transformados em logaritmo neperiano (ln) da avaliação sensorial. 
 
Para utilizar a análise de variância (ANOVA) é necessário que a condição 
básica de distribuição normal dos dados seja atendida. Assim, aos dados 
transformados da avaliação sensorial foi aplicada a ANOVA, onde as respostas 
estão expressas na Tabela 13. Foi possível observar que os efeitos principais e suas 
interações são significativos para o modelo com valor de p≤0,10, já para a curvatura 
onde p>0,10 não foi considerada significativa.  
 
 
Tabela 13 – ANOVA para dados transformados da avaliação sensorial. 
 
Fonte de 
Variação 
Graus de 
Liberdade  
Soma dos 
Quadros das 
Médias 
Soma dos 
Quadrados 
das 
Amostras 
Variância do 
Quadrado 
Médio 
Estatista 
Calculada (F) 
Probabilidade 
(P) 
Efeitos 
principais 4 2,9007 2,9142 0,72856 4,02 0,005 
Interação 
entre 2 
fatores 
3 1,162 1,1691 0,38972 2,15 0,100 
Curvatura 1 0,0566 0,0566 0,0566 0,31 0,578 
Erro residual 78 14,1364 14,1364 0,18124 
Erro puro 78 14,1364 14,1364 0,18124 
Total 86 18,2557         
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 Após a ANOVA, onde foi mostrado que os efeitos principais e suas 
interações são significativos para a avaliação sensorial foi realizado o teste t para 
identificar quais as condições de processo e suas interações mostram-se 
significativas (α=10%). Na Tabela 14 os dados representam as condições de 
processo e suas interações significativas (α=10%) e os efeitos principais dos fatores 
sobre as respostas da avaliação sensorial. Observa-se que, TL (temperatura da 
seção do leito) e a interação TQ*FA (temperatura do queimador por fluxo de ar de 
processo) são significativos, onde p<0,10. Com base na escala (Anexo 1) as notas 
da avaliação sensorial podem aumentar ou diminuir dependendo do efeito para cada 
condição de processo ou interação (Tabela 14). Como por exemplo, aumentando a 
temperatura da seção do leito (TL) a nota na avaliação sensorial aumenta em 0,2342 
cm e ainda, aumentando a temperatura do queimador e o fluxo de ar de processo 
(TQ*FA) a nota na avaliação sensorial aumenta em 0,2295 cm. Os efeitos principais 
como TQ e FA também foram significativos (α=10%), mas serão desconsiderados 
por que houve interação significativa (p<0,10) entre eles (TQ*FA). 
 
 
Tabela 14 – Estimativa dos efeitos e coeficientes dos dados transformados da                   
avalição sensorial. 
 
Condições de 
processo Efeitos Coeficientes 
Erro nos 
coeficientes Student (t) Probabilidade (P) 
TQ -0,2621 -0,1311 0,05369 -2,44 0,017 
PV 0,1471 0,0736 0,05369 1,37 0,175 
FA -0,1924 -0,0962 0,05369 -1,79 0,077 
TL 0,2342 0,1171 0,05369 2,18 0,032 
TQ*PV 0,1339 0,0669 0,05369 1,25 0,216 
TQ*FA 0,2295 0,1148 0,05369 2,14 0,036 
TQ*TL 0,0757 0,0379 0,05369 0,71 0,483 
 
 
Na Figura 8 estão demonstradas e confirmadas as informações contidas na 
Tabela 16, onde A, B, C, D e AC correspondem às condições de processo TQ, PV, 
FA, TL e TQ*FA respectivamente. As condições de processo representadas 
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graficamente na Figura 8 por A, C, D e AC são consideradas significativas 
(p<0,10)Assim, observar que A, C, D e AC são significativos conforme descrito na 
Figura 8. As condições de processo A e C foram desconsideradas por que houve a 
interação entre elas (AC). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 8 – Efeitos padronizados da avaliação sensorial.  
 
 
 Após a verificação dos dados para a avaliação sensorial a condição de 
processo D (TL) e a interação entre AC (TQ*FA) interferem significativamente 
(p<0,10) no aumento na nota do atributo (sabor e aroma de cereal).  
 
 
5.2 QUANTIFICAÇÃO DOS COMPOSTOS VOLÁTEIS DO CAFÉ SOLÚVEL 
AGLOMERADO 
 
 
 Durante a análise dos compostos voláteis foram observados em cada  
cromatograma, referentes as amostras dos onze ensaios,  a presença de 460 a 480 
picos. Desses, foram identificados 160 compostos voláteis prováveis por 
comparação com a biblioteca de espectros (NIST/2002).  
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Em seguida, com base em estudos anteriores realizados na Café Iguaçu e 
de um grupo de pesquisa da Universidade de Munique (Alemanha) coordenado pelo 
professor Grosch e posteriormente pelo professor Schieberle foram selecionados 44 
compostos voláteis relevantes para o aroma de café torrado (BLANK; SEN; 
GROSCH, 1992; BASSOLI, 2006). A Figura 9 representa um cromatograma típico 
dos compostos voláteis encontrados.  
 
 
 
Figura 9 – Cromatograma dos compostos voláteis no café solúvel aglomerado 
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A quantificação dos 44 compostos com confirmação positiva foi realizada 
empregando-se curvas de calibração, provenientes da injeção de padrões externos 
no cromatógrafo. As equações das retas (y= ax + b) fornecidas pelas curvas de 
calibração foram todas significativas com nível de 95% de confiança, para qual x 
representa a concentração do composto do padrão externo injetado no cromatógrafo 
(ng/g) e y a área de cada pico cromatográfico (dados não apresentados).  
Na Tabela 15 estão relacionados os compostos voláteis avaliados para café 
solúvel aglomerado e na Tabela 16 a concentração (quantificação) dos compostos 
voláteis provenientes dos 11 ensaios e da amostra controle (café solúvel em pó) 
coletada antes do processo de aglomeração. Na Tabela 16 observa-se que 
praticamente em todos os ensaios houve alteração na concentração dos compostos 
voláteis quando comparados com os da amostra controle.  
 
 
Tabela 15 – Compostos voláteis avaliados no café solúvel aglomerado. 
(continua) 
Códigoa Composto 
Tempo de 
retençãob 
(min) 
Íons Selecionadosc Identificaçãod 
1 metanotiol 4,1 47 48 45   EM, PE 
2 acetaldeído 4,2 44 29 43   EM, PE 
3 3-metil-butanal 6,4 44 43 41 58 86 EM, PE 
4 2,3-butanodiona 8,2 43 86 44     EM, PE 
5 2,4-dimetil-3-pentanona 9 43 71 41 27 114 EM, PE 
6 2,3-pentanodiona 10,6 43 57 100   EM, PE 
7 dissulfeto de dimetila 10,7 94 79 45   EM, PE 
8 piridina 16,3 79 50 51 52 EM, PE 
9 pirazina 17,5 80 53 26 EM, PE 
10 4-metiltiazol 20,4 99 71 72 EM, PE 
11 3-hidroxi-2-butanona 20,5 45 43 88 EM, PE 
12 2,5-dimetilpirazina 21,5 108 42 39 40 
 
EM, PE 
13 2,6--dimetilpirazina 21,6 108 42 40 39 
 
EM, PE 
14 2,3-dimetilpirazina 22,3 108 67 40   
 
EM, PE 
15 4,5-dimetiltiazol 23,3 113 71 86 85 
 
EM, PE 
16 2-etil-3-metilpirazina 24 122 121 69   
 
EM, PE 
17 2,3,5-trimetilpirazina 24 122 42 39   
 
EM, PE 
18 ácido acético 24,5 43 45 60   
 
EM, PE 
19 2-metoxi-3-etilpirazina 24,6 138 123 137   
 
EM, PE 
20 furfural 24,8 96 95 39   
 
EM, PE 
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Tabela 15 – Compostos voláteis avaliados no café solúvel aglomerado. 
(continua) 
Códigoa Composto 
Tempo de 
retençãob 
(min) 
Íons Selecionadosc Identificaçãod 
21 3-(metiltio)propionaldeído 25,3 48 104 47   EM, PE 
22 2,3-dietil-5-
metilpirazina 25,4 150 135 149   EM, PE 
23 2-furfuriltiol 25,4 81 53 114   EM, PE 
24 2,3,5,6-tetrametilpirazina 25,6 136 54 136 24 EM, PE 
25 2-isobutil-3-
metilpirazina 26 108 135 150   EM, PE 
26 benzaldeído 26 106 77 105 51 EM, PE 
27 acetato de furfurila 26,2 81 98 43 140 EM, PE 
28 ácido propanoico 26,2 74 28 45 28 EM, PE 
29 2-isobutil-3-
metoxipirazina 26,5 124 108 135 107 150 EM, PE 
30 3,7-dimetil-1,6-
octadien-3-ol 26,6 71 41 43 93 153 EM, PE 
31 5-metilfurfural 27 110 109 53 27 EM, PE 
32 2-acetilpiridina 28 79 78 121 EM, PE 
33 ácido isovalérico 28,3 60 87 102 EM, PE 
34 2-acetil-3,5-dimetilpirazina 29,1 150 107 108 EM, PE 
35 2-metoxifenol 31,2 109 124 81 EM, PE 
36 álcool benzílico 31,7 79 108 107 77 EM, PE 
37 2-feniletanol 32,3 91 92 65 122 EM, PE 
38 3-hidroxi-2-metil-4-pirona 32,8 129 71 43   EM, PE 
39 4-etil-2-etoxifenol 33,5 137 152 113   EM, PE 
40 furaneol 34 128 43 57   EM, PE 
41 2-metoxi-4-vinilfenol 35,5 150 135 107 77 EM, PE 
42 cis-isoeugenol 37,3 164 77 149 EM, PE 
43 5-(hidroximetil)furfural 38,8 97 126 41 EM, PE 
44 vanilina 40,2 152 151 81     EM, PE 
a picos conforme cromatograma típico apresentado na Figura 9; b tempo de retenção em coluna HP-
Innowax conforme condições experimentais descritas; c íons quantificadores em negrito e 
qualificadores; d EM = Espectro de massas experimentais comparados com a biblioteca (NIST/2002) e 
PE = identificação por comparação dos tempos de retenção e com EM dos padrão analítico puro. 
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Tabela 16 – Resultado da quantificação dos compostos voláteis 
                     
                       
(continua)  
  
Compostos voláteis  
Ensaios (ng/g) 
Controle 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 
Metanotiol nd nd nd nd nd nd nd nd nd Nd nd nd 
Acetaldeído 305,48 306,63 289,11 316,18 273,51 350,57 318,16 304,73 302,52 344,15 330,92 348,42 
3-metil-butanal 16,52 13,67 13,73 15,02 13,11 16,14 13,00 14,13 15,08 16,18 15,73 14,94 
2,3-butanodiona 8,45 9,94 10,26 10,92 11,68 11,39 10,04 10,00 10,45 11,87 11,36 11,62 
2,4-dimetil-3-pentanona 0,18 0,23 0,23 0,16 0,17 0,17 0,16 0,22 0,19 0,22 0,24 0,24 
2,3-pentanodiona 6,85 6,9 6,83 6,97 7,17 8,36 7,38 7,78 7,66 8,14 8,44 8,34 
dissulfeto de dimetila 0,15 0,18 0,18 0,29 0,22 0,18 0,28 0,31 0,30 0,19 0,21 0,22 
Piridina 29,47 43,81 45,62 41,6 41,4 32,52 32,83 33,33 30,56 35,33 36,56 37,15 
Pirazina 10,21 8,12 13,08 12,50 7,80 12,02 8,28 8,36 17,64 11,11 10,87 11,61 
4-metiltiazol 3,19 4,54 5,37 4,44 3,34 5,45 4,62 5,51 8,96 3,08 3,03 2,88 
3-hidroxi-2-butanona 39,9 32,61 33,07 31,84 31,99 34,22 32,82 34,37 19,98 31,48 34,83 30,56 
2,5-dimetilpirazina 45,68 69,96 61,68 62,6 59,93 63,99 51,76 53,07 52,27 55,89 55,83 56,66 
2,6-dimetilpirazina 10,15 55,14 56,22 53,12 46,22 16,23 10,14 11,47 14,25 22,14 21,74 22,56 
2,3-dimetilpirazina 13,05 22,67 23,1 22,23 25,48 25,14 15,89 13,57 16,84 18,52 19,31 17,68 
4,5-dimetiltiazol 1,80 2,56 4,47 4,12 2,10 3,85 2,44 2,36 3,54 2,23 2,45 2,10 
2-etil-3-metilpirazina 18,47 28,5 29,14 28,57 28,52 20,5 19,32 19,76 23,51 20,75 21,44 20,03 
2,3,5-trimetilpirazina 22,34 22,47 23,23 22,58 22,45 23,72 23,46 24,03 23,72 25,2 26,09 24,37 
Acetaldeído 305,48 306,63 289,11 316,18 273,51 350,57 318,16 304,73 302,52 344,15 330,92 348,42 
2-metoxi-3-metilpirazina nd nd nd nd nd nd nd nd nd Nd nd Nd 
Furfural 243,60 210,82 209,08 204,63 200,79 217,35 210,37 218,48 217,50 224,79 221,74 227,38 
3-(metiltio)propionaldeído 8,14 8,23 6,92 7,23 7,93 7,68 6,59 7,77 8,67 8,67 7,58 8,41 
2,3-dietil-5-metilpirazina 0,60 1,63 1,19 1,14 1,50 0,64 0,79 0,55 0,61 1,00 0,97 0,90 
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Tabela 16 – Resultado da quantificação dos compostos voláteis 
(conclusão) 
Compostos voláteis (ng/g) Ensaios 
Controle 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 
2-furfurilthiol 1,51 1,16 1,36 1,20 Nd 1,32 0,80 0,94 1,16 1,21 1,17 1,10 
2,3,5,6-tetrametilpirazina 2,60 2,64 2,75 2,82 2,65 2,86 2,74 2,79 2,89 3,08 3,08 2,84 
2-isobutil-3-metilpirazina nd nd nd nd Nd nd nd nd nd nd nd nd 
Benzaldeído 3,26 2,05 2,26 2,77 2,25 2,63 2,43 2,58 2,58 2,83 2,64 2,79 
acetato de furfurila 4,96 0,01 nd nd 5 0,21 0,20 nd 0,24 0,15 0,16 0,13 
ácido propanoico 153,85 153,69 160,74 166,98 166,01 168,52 166,48 165,61 166,63 172,12 177,56 176 
2-isobutil-3-metoxipirazina 0,67 0,77 0,80 0,69 0,85 0,86 0,78 0,89 0,70 0,83 0,94 0,88 
3,7-dimetil-1,6-octadien-3-ol 1,34 1,37 1,44 1,78 1,93 1,77 1,65 1,81 1,80 1,91 1,90 1,92 
5-metilfurfural 106,47 83,68 90,84 85,41 85,77 89,55 88,76 92,44 87,45 91,05 94,3 95,08 
2-acetilpiridina  5,54 5,02 5,38 5,01 5,15 5,05 5,02 5,54 4,92 5,48 5,87 5,40 
ácido isovalérico 108,38 107,85 113,92 116,48 116,74 113,78 122,92 116,14 112,20 119,44 126,31 118,73 
2 acetil-3,5-dimetilpirazina 2,08 2,44 2,59 2,14 2,94 2,30 1,81 3,02 1,66 2,26 2,19 2,56 
2-metoxifenol 199,47 193,65 219,29 229,37 194,04 207,25 198,35 202,95 218,41 206,34 203,42 207,2 
álcool benzílico 4,76 4,56 5,62 8,96 5,57 4,89 5,19 9,55 5,53 4,92 5,54 5,12 
2-feniletanol 11,79 13,23 14,74 9,23 10,45 15,77 11,69 9,47 16,74 12,63 12,04 12,19 
3-hidroxi-2-metil-4-pirona 1168,1 1349,87 1342,18 1377,72 1404,98 1429,34 1420,94 1427,36 1484,04 1499,59 1458,36 1442,09 
4-etil-2-etoxifenol 81,39 111,33 102,82 110,76 102,92 121,87 123,78 120,88 114,91 98,30 91,51 90,27 
Furaneol 124,77 205,37 289,22 280,76 175,24 311,17 210,60 190,93 321,49 180,89 171,26 181,11 
2-metoxi-4-vinilfenol 161,41 207,47 212,11 204,42 213,63 195,66 167,19 170,50 174,37 184,7 191,63 188,13 
cis-isoeugenol 2,53 3,23 2,98 3,23 3,17 3,25 3,20 2,95 3,39 3,29 2,86 2,90 
5-(hidroximetil)furfural 852,14 896,16 797,41 921,86 834,10 1012,61 1008,01 878,47 1064,39 915,34 864,17 954,35 
Vanilina 24,56 32,08 29,51 31,26 30,36 32,21 34,32 28,73 34,20 30,41 29,32 29,28 
nd: não detectado 
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5.3 INFLUÊNCIA DAS CONDIÇÕES DE PROCESSO NOS COMPOSTOS 
VOLÁTEIS  
 
 
 Com vistas a entender como as variáveis do processo afetam ou não a 
resposta, as respostas dos 11 ensaios realizados foram avaliados analisando os 
gráficos de Pareto. Os efeitos principais e suas interações de segunda ordem 
apresentam-se na forma de barras horizontais e o seu comprimento é proporcional 
ao valor absoluto das estimativas do efeito. A linha vertical que secciona o gráfico 
indica o intervalo de confiança, geralmente de 95% (p = 0,05). Por tratar-se de 
estudos realizados em planta industrial o intervalo de confiança adotado foi de 90% 
(MONTOGOMERY, 2009). As barras que ultrapassarem a linha que representa p= 
0,10 serão consideradas significativas (RODRIGUES; IEMMA, 2009; HAALAND, 
1989). 
Os sinais dos efeitos e de suas interações podem ser interpretados da 
seguinte maneira, valores positivos demonstram um aumento na resposta quando a 
variável segue em direção ao seu nível máximo. Para os valores negativos, indicam 
maiores respostas em direção ao nível inferior da variável (MARTENDAL, 2007; 
MONTOGOMERY, 2009). 
Já para o sinal das interações dos efeitos, valores positivos indicam que a 
resposta aumentará se ambas as variáveis forem em direção ao mesmo nível, 
inferior ou superior. Ainda para as interações dos efeitos, os valores negativos 
indicam um aumento na resposta se as variáveis forem em direções contrárias, ou 
seja, uma variável segue em direção ao nível superior e a outra em direção ao nível 
inferior (MARTENDAL, 2007; MONTOGOMERY, 2009). 
Na Tabela 17 estão descritas as condições processo com os seus 
respectivos códigos utilizados neste trabalho para os gráficos de pareto e para ACP. 
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Tabela 17 – Descrição dos efeitos principais e interações dos efeitos aplicados nos 
Gráficos de Pareto e ACP 
 
Efeitos 
Principais/Interações Descrição 
1 ou TQ Temperatura do queimador 
2 ou PV Pressão de vapor 
3 ou FA Fluxo de ar de processo 
4 ou TL Temperatura da seção leito 
1por2 ou TQ*PV Temperatura do queimador por pressão de vapor 
1por3 ou TQ*FA Temperatura do queimador por fluxo de ar de processo 
1por4 ou TQ*TL Temperatura do queimador por temperatura da seção do leito 
 
 
5.3.1 Compostos Voláteis não Influenciados pelas Condições de Processo 
 
 
Os resultados obtidos com o planejamento experimental expresso pelo 
gráfico de pareto para os compostos voláteis do café demonstraram que dos41 
compostos quantificados apenas 10 não foram influenciados significativamente 
(p≤0,10)pelas condições de processo e suas interações. São eles: 3-hidroxi-2-
butanona (11), 2,3,5-trimetilpirazina (17), ácido acético (18), 3-(metiltio) 
propionaldeído (21), 2,3,5,6-tetrametilpirazina (24), ácido propanoico (28), 5-
metilfurfural (31), 2-acetilpiridina (32), ácido isovalérico (33) e cis-isoeugenol (42) 
não foram (Figura 10A-C). 
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Figura 10A – Gráfico de Pareto dos compostos voláteis onde as condições processo e as interações não foram significativos (p≤0,10) 
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Figura 10B – Gráfico de Pareto dos compostos voláteis onde as condições processo e as interações não foram significativos (p≤0,10) 
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Figura 10C – Gráfico de Pareto dos compostos voláteis onde as condições processo e as interações não foram significativos (p≤0,10) 
Composto 33 Composto 21 
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5.3.2 Compostos Voláteis Influenciados pelas Condições de Processamento 
 
 
5.3.2.1 Compostos voláteis que conferem qualidade sensorial positiva  
 
 
A qualidade sensorial positiva no café torrado é formada por compostos 
voláteis, os quais proporcionam alguns sabores e aromas agradáveis. Como por 
exemplo, alguns desses sabores e aromas são os amanteigados, frutais e caramelo 
conferidos pelos compostos voláteis 2,3-butanodiona, álcool benzílico e furaneol, 
respectivamente. (BLANK; SEM; GROSH, 1991; SEMMERLOCH, 1995; 
SCHENKER et al, 2002; BASSOLI, 2006). 
Neste trabalho, nove são os compostos voláteis que conferem qualidade 
sensorial positiva e recebem influência das condições de processo são os 3-
metilbutanal (3), 2,3-butanodiona (4), 2,4-dimetil-3-pentanona (5), 2,3-pentanodiona 
(6), benzaldeído (26), álcool benzílico (36), 3-hidroxi-2-metil-4-pirona (38), furaneol 
(40) e vanilina (44). Nas Figuras 11A-H as condições de processo (variáveis) e suas 
interações influenciam os compostos voláteis com diferentes combinações. Com 
vistas nos compostos voláteis 3, 6, 26 e 38, cada um desses foi influenciado por 
apenas uma condição de processo. Assim, os demais compostos voláteis 4, 5, 36, 
40 e 44 são influenciados por mais de uma condição de processo e/ou suas 
interações. 
As barras horizontais de maior tamanho indicam qual a condição de 
processo ou interação tem influência mais significativa (p≤0,10) no composto volátil. 
O sinal positivo indica que a concentração aumentou quando a condição de 
processo ou interação atingiu o nível máximo. Por outro lado, o sinal negativo 
demonstra que a concentração do composto volátil aumentou quando a condição de 
processo atingiu o valor mínimo. Já para a interação com valor negativa, a 
concentração do composto volátil aumentou quando as variáveis caminharam em 
direções opostas, ou seja, uma variável vai para o nível máximo e a outra vai para o 
nível mínimo. 
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Figura 11A – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da seção quente do 
leito foi significativo (p≤0,10) 
 
 
Figura 11B – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde as interações (temperatura do 
queimador por temperatura da seção do leito e por pressão de vapor) são significativos 
(p≤0,10) 
 
 
 
Figura 11C – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a interação (temperatura do 
queimador por temperatura da seção do leito) é significativo (p≤0,10) 
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Figura 11D – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da seção do leito é 
significativo (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 11E – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a pressão de vapor, temperatura 
do queimador e a interação (temperatura do queimador por pressão de vapor) são 
significativos (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 11F – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde o fluxo de ar de processo é 
significativo (p≤0,10) 
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Figura 11G – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da seção do leito, o 
fluxo de ar de processo, a interação (temperatura do queimador por fluxo de ar de processo) e 
pressão de vapor são significativos (p≤0,10) 
 
 
Figura 11H – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a interação (temperatura do 
queimador por fluxo de ar de processo) e fluxo de ar de processo são significativos (p≤0,10) 
 
 
5.3.2.2 Compostos voláteis que conferem qualidade sensorial negativa 
 
 
 Da mesma maneira que para a qualidade sensorial positiva, existem os 
compostos voláteis que fornecem a qualidade sensorial negativa para o café.  
Assim, alguns exemplos desses compostos voláteis são a pirazina, piridina, 2-
metoxifenol e 2,6-dimetil pirazina que proporcionam respectivamente aroma e sabor 
de alimentos processados termicamente (cozido), de café torrado velho, de fenólico 
ou condimento e de éter (BLANK; SEM; GROSH, 1991; DE MARIA; MOREIRA; 
TRUGO, 1999; SEMMERLOCH, 1995; SCHENKER et al, 2002).  
 Com base na literatura e na Tabela 4, foram classificados vinte e dois 
compostos voláteis que recebem influência das condições de processo, e conferem 
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qualidade sensorial negativa ao café. Os compostos são acetaldeído (2), dissulfeto 
de dimetila (7), piridina (8), pirazina (9), 4-metiltiazol (10), 2,5-dimetilpirazina (12), 
2,6-dimetilpirazina (13), 2,3-dimetilpirazina (14), 4,5-dimetiltiazol (15), 2-etil-3-
metilpirazina (16), furfural (20), 2,3-dietil-5-metilpirazina (22), 2-furfurilthiol (23), 
acetato de furfurila (27), 2-isobutil-3-metoxipirazina (29), 3,7-dimetil-1,6-octadien-3-ol 
(30), 2-acetil-3,5-dimetilpirazina (34), 2-metoxifenol (35), 2-feniletanol (37), 4-etil-2-
etoxifenol (39), 2-metoxi-4-vinilfenol (41) e 5-(hidroximetil) furfural (43) (BLANK; 
SEM; GROSH, 1991; DE MARIA; MOREIRA; TRUGO, 1999; SEMMERLOCH, 1995; 
SCHENKER et al, 2002; AGRESTI et al., 2008; CAPRIOLI et al., 2012).  
Dentre esses vinte e dois compostos voláteis, foi observado que treze 
compostos, tais como, piridina (8), pirazina (9), 4-metiltiazol (10), 2,5-dimetilpirazina 
(12), 2,6-dimetilpirazina (13), 2,3-dimetilpirazina (14), 4,5-dimetiltiazol (15), 2-etil-3-
metilpirazina (16), 2-furfurilthiol (23), 2-metoxifenol (35), 2-feniletanol (37), 4-etil-2-
etoxifenol (39), 2-metoxi-4-vinilfenol (41) estão agrupados no grupo olfatométrico 
queimado ou torrado ou cereal (Tabela 4), onde a característica de cereal é 
classificada como positiva para a bebida do café (BASSOLI, 2006). Já para o 
presente trabalho o sabor e aroma de cereal percebido pela avalição sensorial da 
bebida de café é classificado como indesejada. Além disso, os treze compostos têm 
relação direta, segundo a literatura, com descritores sensoriais, odores ou grupos 
olfatométricos que descrevem características conferindo o sabor ou aroma de 
cereal. Na Tabela 18 estão relacionados os compostos voláteis com seus 
descritores sensoriais, odores ou grupos olfatométricos que lembram cereais. 
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Tabela 18 – Compostos voláteis relacionados com sabor e aroma de cereal  
(continua) 
Compostos 
Voláteis 
Descritores 
Grupo olfatométrico Referências Sensoriais/odores 
Piridina (8) Café torrado velho Queimado, torrado e 
cereal 
DE MARIA; MOREIRA; 
TRUGO (1999) 
BASSOLI (2006) 
Pirazina (9) Milho, doce 
extremamente forte 
Queimado, torrado e 
cereal; mofado e terra; 
químico, etérico e 
solvente 
DE MARIA; MOREIRA; 
TRUGO (1999) 
BASSOLI (2006) 
4-metiltiazol (10) Vegetais, carne, torrado e nozes 
Queimado, torrado e 
cereal; mofado e terra 
DE MARIA; MOREIRA; 
TRUGO (1999) 
BASSOLI (2006) 
2,5-dimetilpirazina 
(12) Grama, nozes 
Queimado, torrado e 
cereal; frutal; nozes; 
mofado e terra; 
DE MARIA; MOREIRA; 
TRUGO (1999) 
BASSOLI (2006) 
 
2,6-dimetilpirazina 
(13) Eter 
Queimado, torrado e 
cereal; químico, etérico 
e solvente; tempero, 
cozido e sulfuroso 
DE MARIA; MOREIRA; 
TRUGO (1999) 
BASSOLI (2006) 
2,3-dimetilpirazina 
(14) Óleo de linhaça 
Queimado, torrado e 
cereal; frutal; nozes; 
mofado e terra; 
DE MARIA; MOREIRA; 
TRUGO (1999) 
BASSOLI (2006) 
 
4,5-dimetiltiazol 
(15) 
Vegetais, carne, 
torrado e nozes 
Queimado, torrado e 
cereal; 
DE MARIA; MOREIRA; 
TRUGO (1999) 
BASSOLI (2006) 
2-etil-3-
metilpirazina (16) Nozes 
Queimado, torrado e 
cereal; frutal; químico 
etérico e solvente 
DE MARIA; MOREIRA; 
TRUGO (1999) 
BASSOLI (2006) 
2-furfurilthiol (23) Torrado (café), torrado fresco 
Queimado, torrado e 
cereal; doce e 
caramelo; químico, 
etérico e solvente 
SEMMELROCH et al. 
(1995); SCHENKER et 
al. (2002) 
BASSOLI (2006) 
2-metoxifenol (35) Fenólico, codimento 
Queimado, torrado e 
cereal; defumado e 
fenólico; químico, 
etérico e solvente 
SEMMELROCH et al. 
(1995); SCHENKER et 
al. (2002) 
BASSOLI (2006) 
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Tabela 18 – Compostos voláteis relacionados com sabor e aroma de cereal 
(conclusão) 
Compostos 
Voláteis 
Descritores 
Grupo olfatométrico Referências Sensoriais/odores 
2-feniletanol (37)  Queimado, torrado e 
cereal BASSOLI (2006) --- 
4-etil-2-etoxifenol 
(39) Codimento 
Queimado, torrado e 
cereal; defumado e 
fenólico 
SEMMELROCH et al. 
(1995); SCHENKER et 
al. (2002) 
BASSOLI (2006) 
2-metoxi-4-
vinilfenol (41) Codimento 
Queimado, torrado e 
cereal; defumado e 
fenólico;  
SEMMELROCH et al. 
(1995); SCHENKER et 
al. (2002) 
BASSOLI (2006) 
 
 
Conforme as Figuras 12 A-U observam-se que,  as condições de processo e 
as suas interações interferem de diferentes maneiras em cada composto volátil. 
Assim, os compostos 9, 10 e 27 são influenciados por todas as condições de 
processo e suas interações. Já para os compostos 15, 16, 20, 39 e 43 cada um é 
influenciado por uma condição de processo. Os compostos 2, 7, 8, 12, 13, 14, 22, 
23, 29, 30, 34, 35, 37 e 41 são influenciados por mais de uma condição de processo 
e/ou por uma ou por mais de uma interação das condições de processo. 
 
 
 
Figura 12A – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura do queimador e 
fluxo de ar de processo são significativos (p≤0,10) 
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Figura 12B – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a pressão de vapor, fluxo de ar de 
processo e as interações entre temperatura do queimador por pressão de vapor e por fluxo de 
ar de processo são significativos (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12C – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde o fluxo de ar de processo e 
pressão de vapor são significativos (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12D – Gráfico de Pareto para os compostos solúveis onde todas as variáveis e 
interações do processo de aglomeração foram significativos (p≤0,10) 
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Figura 12E – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde todas as variáveis e interações do 
processo de aglomeração foram significativos (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12F – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de processo, 
temperatura do queimador, pressão de vapor, temperatura da seção do leito e as interações 
entre temperatura do queimador por pressão de vapor são significativos (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12G – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de processo, 
temperatura da seção do leito, pressão de vapor, temperatura do queimador e as interações 
entre temperatura do queimador por temperatura da seção do leito são significativos (p≤0,10) 
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Figura 12H – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de processo, 
temperatura da seção do leito, pressão de vapor e as interações entre temperatura do 
queimador por pressão de vapor, por temperatura da seção do leito e por fluxo de ar de 
processo são significativos (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12I - Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da seção do leito foi 
significativo (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12J – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de processo foi 
significativo (p≤0,10) 
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Figura 12K – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde o fluxo de ar de processo foi 
significativo (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12L – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de processo, 
temperatura da seção do leito, pressão de vapor e as interações entre temperatura do 
queimador por pressão de vapor são significativos (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12M – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da seção do leito, 
pressão de vapor, temperatura do queimador e as interações temperatura do queimador por 
temperatura da seção do leito, por fluxo de ar de processo e por pressão de vapor são 
significativos (p≤0,10) 
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Figura 12N – Gráfico de Pareto para os compostos solúveis onde todas as variáveis e 
interações do processo de aglomeração foram significativos (p≤0,10)  
 
 
 
Figura 12O - Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a interação da temperatura do 
queimador por fluxo de ar de processo foi significativo (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12P – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a pressão de vapor, fluxo de ar de 
processo, temperatura do queimador e as interações entre temperatura do queimador por 
temperatura da seção do leito, por fluxo de ar de processo e por pressão de vapor são 
significativos (p≤0,10) 
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Figura 12Q - Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a interação da temperatura do 
queimador por fluxo de ar de processo foi significativo (p≤0,10) 
 
 
Figura 12R – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da seção do leito, 
pressão de vapor as interações entre temperatura do queimador por pressão de vapor e por 
fluxo de ar de processo são significativos (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12S – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde a temperatura da seção do leito, 
pressão de vapor, fluxo de ar de processo, temperatura do queimador e as interações entre 
temperatura do queimador por pressão de vapor e por temperatura da seção do leito são 
significativos (p≤0,10) 
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Figura 12T – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de processo foi 
significativo (p≤0,10) 
 
 
Figura 12U – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde fluxo de ar de processo e as 
interações entre temperatura do queimador por fluxo de ar de processo e por pressão de vapor 
são significativos (p≤0,10) 
 
 
 
Figura 12V – Gráfico de Pareto para o composto volátil onde o fluxo de ar de processo é 
significativos (p≤0,10) 
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5.4 ANÁLISE DE COMPONENTES PRINCIPAIS 
 
 
 Com intuito de comprovar se realmente há interferência das condições de 
processo sobre o teor dos compostos voláteis característicos do sabor e aroma de 
cereal (Tabela 14) em café solúvel aglomerado e na avalição sensorial, realizaram-
seumas Análises Componentes Principais (ACP). As variáveis ativas foram os teores 
dos compostos voláteis contidos na Tabela 14 e a avalição sensorial. Já as variáveis 
suplementares foram a temperatura do queimador (TQ), pressão de vapor (PV), 
fluxo de ar de processo (FA) e temperatura da seção do leito (TL). 
 Os dados expressos na Tabela 19 consistem dos autovalores obtidos pela 
ACP assim como os percentuais de variância correspondentes da transformação 
dos dados originais em componentes principais. 
 
 
Tabela 19 – Extração dos componentes principais por ACP para o comportamento 
dos compostos com aroma e sabor de cereal no café solúvel aglomerado em função 
das variações da temperatura do queimador, pressão de vapor, fluxo de ar de 
processo e temperatura da seção do leito. 
 
Número de 
Componentes Autovalores % da variância 
Autovalores 
acumulados 
% da variância 
explicada acumulada 
1 5,395163 38,536882 5,395163 38,536882 
2 4,143792 29,598516 9,538956 68,135398 
3 1,434044 10,243168 10,972999 78,378566 
4 1,11008 7,929145 12,08308 86,307711 
5 0,795482 5,682014 12,878562 91,989725 
6 0,615114 4,393672 13,493676 96,383397 
7 0,438696 3,133544 13,932372 99,516941 
8 0,042798 0,305698 13,97517 99,822639 
9 0,021092 0,15066 13,996262 99,9733 
10 0,003738 0,0267 14 100 
 
 
 A ACP está sintetizada na Figura 13, utilizando-se os dois primeiros 
componentes principais os quais explicam um maior percentual (68,13%) dos dados 
originais. Percebe-se que os compostos numerados conforme a Tabela 15, como 
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por exemplo, a piridina (8), 2-metoxi-4-vinilfenol (41), 2,3 dimetilpirazina (14), 2,5-
dimetilpirazina (12) e 2,6-dimetilpirazina (13) sofrem influência inversa do fluxo de ar 
de processo por que se encontra em quadrante opostos e o 4-metiltiazol (10) sofre 
influência direta dessa variável. Estas influências podem ser consideradas fortes 
pois as variáveis estão próximas do circuito unitário e quanto mais próximas, maior a 
influência inversa e direta da variável suplementar sobre as variável ativas.  
 Já a pirazina (9), 2-metoxifenol (35), 4,5-dimetiltiazol (15) e a AS (avaliação 
sensorial) sofrem influência direta da temperatura da seção do leito. Os compostos 
4-etil-2-etoxifenol (39), 2-furfurilthiol (23) e 2-feniletanol (37) aparentam não sofrer 
influência das condições de processo por encontrarem-se longe do círculo unitário. 
Já para o 2-etil-3-metilpirazina (16) aparenta não sofrer influência das condições de 
processo por encontrar-se sobreposto ao eixo x. Ainda para as variáveis 
suplementares pressão de vapor e temperatura do queimador, respectivamente, 
será desconsiderada por que estão longe do circulo unitário exercendo pouca 
influencia sobre os compostos voláteis e a AS. 
 Além disso, os compostos voláteis com raio próximo ao círculo unitário e que 
se encontram no mesmo quadrante da AS, tais como, pirazina (9), 2-metoxifenol 
(35), 4,5-dimetiltiazol (15) são indicados pela ACP como os mais representatividade 
na formação de sabor e aroma de cereal para a AS (avaliação sensorial). 
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Figura 13 – Gráfico da ACP para influência das condições de processo sobre o teor de piridina 
(8), pirazina (9), 4-metiltiazol (10), 2,5-dimetilpirazina (12), 2,6-dimetilpirazina (13), 2,3-
dimetilpirazina (14), 4,5-dimetiltiazol (15), 2-etil-3-metilpirazina (16), 2-furfurilthiol (23), 2-
metoxifenol (35), 2-feniletanol (37), 4-etil-2-etoxifenol (39), 2-metoxi-4-vinilfenol (41) e AS 
(avaliação sensorial) 
 
 
 Ainda na ACP, a Figura 14 é complementar a Figura 13, representando a 
correlação dos ensaios com os fatores 1 e 2, onde os ensaios 1 e 3 sofrem forte 
influência inversa do fluxo de ar de processo para formação do sabor e aroma de 
cereal. Já os ensaios 3 e 2 sofrem forte e direta influencia pela temperatura da 
seção do leito e o ensaio 8 sofre a mesma influencia mas pela variável fluxo de ar de 
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processo. Os ensaios 6, 7, 9, 10 e 11 aparentemente não sofrem influência por que 
estão no quadrante onde não houve agrupamento de compostos voláteis ou da AS 
(Figura 13). Com relação aos ensaios 9, 10 e 11 é importante ressaltar que esses 
são o ponto central do planejamento para este trabalho, dessa maneira podemos 
observar que os ensaios estão muito próximos no quadrante indicando boa 
variabilidade de dispersão dos dados. Portanto, com essa informação e 
conhecimento do processo de aglomeração poderíamos considerar essas condições 
de processo utilizadas nos ensaios 9, 10 e 11 como as mais indicadas para evitar a 
formação do sabor e aroma de cereal no café solúvel aglomerado. Além disso, o 
ensaio 5 também será desconsiderado por que ele sofre pouca influencia do fluxo de 
ar de processo e está quase sobreposto ao eixo y. 
 Por fim, ressaltando observa-se no gráfico 13 que está variável correlaciona-
se diretamente com a temperatura da seção do leito, onde na Figura 14 percebe-se 
que os ensaios que se correlacionam com a temperatura da seção do leito são 3 e 2. 
Dessa maneira, podemos correlacionar a AS com os ensaios 3 e 2 como 
representantes mais significativos para aroma e sabor de cereal em café solúvel 
aglomerado. 
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Figura 14 – Gráfico de ACP para influência das condições processo sobre os ensaios. 
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6 CONCLUSÃO 
 
 
Foi possível observar que alguns compostos voláteis e a avalição sensorial 
foram influenciados pelas condições de processo do aglomerador. 
Inicialmente foram identificados 44 compostos voláteis, onde 41 desses 
foram quantificados. Após a interpretação dos gráficos de pareto, foi observado que 
31 compostos voláteis foram influenciados pelas condições de processo. Desses, 
apenas 13 compostos têm indicação na literatura referente a sabor e aroma que 
lembra cereal. 
Na Análise de Componentes Principais desses 13 compostos foi observado 
que as condições de processo relevantes foram o fluxo de ar de processo e a 
temperatura da seção do leito. Além disso, foi possível reduzir para 9 os compostos 
voláteis [piridina (8), 2-metoxi-4-vinilfenol (41), 2,3 dimetilpirazina (14), 2,5-
dimetilpirazina (12), 2,6-dimetilpirazina (13), 4-metiltiazol (10), pirazina (9), 2-
metoxifenol (35), 4,5-dimetiltiazol (15)] que podem agregar o sabor e aroma de 
cereal ao café solúvel aglomerado. Sobre os ensaios relevantes para a formação do 
sabor e aroma de cereal em café solúvel aglomerado foram identificados os ensaios 
1, 2, 3, 4 e 8. 
Para avaliação sensorial a variável correlacionada diretamente é a 
temperatura da seção do leito, os ensaios mais significativos são identificados como 
2 e 3 e os compostos voláteis mais representativos para o sabor e aroma de cereal 
indicados pela ACP são pirazina (9), 2-metoxifenol (35) e 4,5-dimetiltiazol (15). 
De maneira geral, as informações da ACP juntamente com o conhecimento 
do processo de aglomeração pode-se dizer que as condições de processamento 
utilizadas no ponto central são indicadas para evitar a formação do sabor e aroma 
de cereal, ou seja, T= 215ºC, P= 1,2x100Pascal, FA= 250rpm e TL= 120ºC. 
 Por fim, devido a inexistência de estudos sobre compostos voláteis e 
avaliação sensorial para sabor e aroma de cereal solúvel aglomerado, traz novas 
informações da composição química do café solúvel aglomerado. 
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ANEXO 2 
 
 
 Ficha de Avaliação ou Nota (cm) – Atributo Aroma e Sabor de Cereal 
                                                                                 Data: _____/_____/_____. 
 
 
Nome:_________________________________________________  
Por gentileza, provar as amostras de café, da esquerda para a direita, 
indicando nas escalas abaixo a intensidade do aroma e sabor de cereal . 
Ensaios: ________ 
__|_____________________________________|__ 
 Fraco           Forte 
Comentários:_________________________________________________________
___________________________________________________________________ 
(Escala: resposta em cm) 
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ANEXO 3 
 
(Continua) 
Ordem 
Padrão 
Ordem 
de 
Corridas 
Ponto 
central Blocos TQ PV FA TL 
Reposta 
sensorial 
(cm) 
Transformação 
(ln) 
1 1 1 1 -1 -1 -1 -1 0,8 -0,22314 
2 2 1 1 1 -1 -1 1 0,8 -0,22314 
3 3 1 1 -1 1 -1 1 1 0 
4 4 1 1 1 1 -1 -1 0,6 -0,51083 
5 5 1 1 -1 -1 1 1 1,2 0,18232 
6 6 1 1 1 -1 1 -1 0,7 -0,35667 
7 7 1 1 -1 1 1 -1 0,8 -0,22314 
8 8 1 1 1 1 1 1 1,1 0,09531 
9 9 1 1 -1 -1 -1 -1 2,2 0,78846 
10 10 1 1 1 -1 -1 1 1,4 0,33647 
11 11 1 1 -1 1 -1 1 1,5 0,40547 
12 12 1 1 1 1 -1 -1 0,8 -0,22314 
13 13 1 1 -1 -1 1 1 1,9 0,64185 
14 14 1 1 1 -1 1 -1 0,5 -0,69315 
15 15 1 1 -1 1 1 -1 1,2 0,18232 
16 16 1 1 1 1 1 1 0,7 -0,35667 
17 17 1 1 -1 -1 -1 -1 2,1 0,74194 
18 18 1 1 1 -1 -1 1 1,3 0,26236 
19 19 1 1 -1 1 -1 1 2,2 0,78846 
20 20 1 1 1 1 -1 -1 0,8 -0,22314 
21 21 1 1 -1 -1 1 1 1 0 
22 22 1 1 1 -1 1 -1 1,2 0,18232 
23 23 1 1 -1 1 1 -1 0,9 -0,10536 
24 24 1 1 1 1 1 1 0,9 -0,10536 
25 25 1 1 -1 -1 -1 -1 1,3 0,26236 
26 26 1 1 1 -1 -1 1 1 0 
27 27 1 1 -1 1 -1 1 3,4 1,22378 
28 28 1 1 1 1 -1 -1 0,8 -0,22314 
29 29 1 1 -1 -1 1 1 0,5 -0,69315 
30 30 1 1 1 -1 1 -1 0,7 -0,35667 
31 31 1 1 -1 1 1 -1 1 0 
32 32 1 1 1 1 1 1 2,1 0,74194 
33 33 1 1 -1 -1 -1 -1 0 0 
34 34 1 1 1 -1 -1 1 0,7 -0,35667 
35 35 1 1 -1 1 -1 1 1,5 0,40547 
36 36 1 1 1 1 -1 -1 1,3 0,26236 
37 37 1 1 -1 -1 1 1 0,7 -0,35667 
38 38 1 1 1 -1 1 -1 0,6 -0,51083 
39 39 1 1 -1 1 1 -1 1 0 
40 40 1 1 1 1 1 1 1,9 0,64185 
41 41 1 1 -1 -1 -1 -1 2,2 0,78846 
42 42 1 1 1 -1 -1 1 1,9 0,64185 
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(Conclusão) 
Ordem 
Padrão 
Ordem de 
Corridas 
Ponto 
central Blocos TQ PV FA TL 
Reposta 
sensorial 
(cm) 
Transformação 
(ln) 
43 43 1 1 -1 1 -1 1 2 0,69315 
44 44 1 1 1 1 -1 -1 1 0 
45 45 1 1 -1 -1 1 1 0,9 -0,10536 
46 46 1 1 1 -1 1 -1 1 0 
47 47 1 1 -1 1 1 -1 0,7 -0,35667 
48 48 1 1 1 1 1 1 0,9 -0,10536 
49 49 1 1 -1 -1 -1 -1 1,4 0,33647 
50 50 1 1 1 -1 -1 1 0,7 -0,35667 
51 51 1 1 -1 1 -1 1 1,9 0,64185 
52 52 1 1 1 1 -1 -1 1,7 0,53063 
53 53 1 1 -1 -1 1 1 1,5 0,40547 
54 54 1 1 1 -1 1 -1 0,8 -0,22314 
55 55 1 1 -1 1 1 -1 1,8 0,58779 
56 56 1 1 1 1 1 1 1,7 0,53063 
57 57 1 1 -1 -1 -1 -1 1,6 0,47 
58 58 1 1 1 -1 -1 1 1,2 0,18232 
59 59 1 1 -1 1 -1 1 2,3 0,83291 
60 60 1 1 1 1 -1 -1 1,9 0,64185 
61 61 1 1 -1 -1 1 1 4,2 1,43508 
62 62 1 1 1 -1 1 -1 1,3 0,26236 
63 63 1 1 -1 1 1 -1 1,3 0,26236 
64 64 1 1 1 1 1 1 4,9 1,58924 
65 65 0 1 0 0 0 0 1,5 0,40547 
66 66 0 1 0 0 0 0 0,6 -0,51083 
67 67 0 1 0 0 0 0 0,7 -0,35667 
68 68 0 1 0 0 0 0 1,2 0,18232 
69 69 0 1 0 0 0 0 0,8 -0,22314 
70 70 0 1 0 0 0 0 1,5 0,40547 
71 71 0 1 0 0 0 0 1,6 0,47 
72 72 0 1 0 0 0 0 0,5 -0,69315 
73 73 0 1 0 0 0 0 1,3 0,26236 
74 74 0 1 0 0 0 0 1 0 
75 75 0 1 0 0 0 0 2,7 0,99325 
76 76 0 1 0 0 0 0 1,2 0,18232 
77 77 0 1 0 0 0 0 1,2 0,18232 
78 78 0 1 0 0 0 0 0,8 -0,22314 
79 79 0 1 0 0 0 0 1,1 0,09531 
80 80 0 1 0 0 0 0 1,2 0,18232 
81 81 0 1 0 0 0 0 1 0 
82 82 0 1 0 0 0 0 1,6 0,47 
83 83 0 1 0 0 0 0 0,9 -0,10536 
84 84 0 1 0 0 0 0 1,2 0,18232 
85 85 0 1 0 0 0 0 1,6 0,47 
86 86 0 1 0 0 0 0 1,4 0,33647 
87 87 0 1 0 0 0 0 1,1 0,09531 
88 88 0 1 0 0 0 0 1,7 0,53063 
 
